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Résumé :

Ce travail a pour objet d’étudier la possibilité de traitement écologique a base du bicarbonate de
sodium sur les propriétés des fibres vegeétales et recherche de solutions pour remédier au manque de
compatibilité entre les renforts naturels et les matrices polymeres. Cette étude regroupe un certain
nombre d’aspects sur la préparation de matériaux a base de ressources renouvelables : composites
biodégradables (fibres et matrices).et les Changements sur les propriétés mécaniques et la composition
chimique des fibres se produit lorsque les fibres extraites sont traitées avec une Solution a 10% en poids
de bicarbonate de sodium pour différents traitements et déférentes températures. 1l a été observé que les
fibres traitées présentent des ameliorations notables des propriétés mécaniques par rapport aux fibres

non traitées.

Mots clés : propriétés mécaniques, composite, fibres végétales, extraction,
Abstract :

The purpose of this work is to study the possibility of ecological treatment based on sodium
bicarbonate on the properties of plant fibers and search for solutions to remedy the lack of compatibility
between natural reinforcements and polymer matrices. This study brings together a number of aspects
on the preparation of materials based on renewable resources: biodegradable composites (fibers and
matrices). And Changes in the mechanical properties and chemical composition of fibers occur when
the extracted fibers are treated with a 10% by weight solution of sodium bicarbonate for different
treatments and different temperatures. It has been observed that the treated fibers exhibit significant

improvements in mechanical properties compared to untreated fibers.

Keywords: mechanical properties, composite, vegetable fibers, extraction
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Introduction générale

Introduction générale :

L'apparition des nouveaux matériaux en résine renforcée par des fibres naturelles est une innovation
dans le domaine des matériaux. ces derniers sont appelés les composites ou plut6t bio-composites, ¢’est
des matériaux assez développés et bien impliqués dans de plusieurs secteurs industriels telles que
I’aérothermique, 1’automobiles, le batiment. Toutefois, face a des exigences environnementales et
économiques séveres, 1’'usage de renforts ligno-cellulosiques (fibres végétales) dans les composites a

matrice organique apparait aujourd’hui comme une bonne alternative.

L’intérét pour ces fibres réside dans leurs bonnes propriétés physiques et biologiques : abondance,
biodégradabilité, renouvelable et faible colt de revient. Certain nombre de produits commencent a
immergeés sur le marché (balustrades, bardage, palettes, fenétres ...). Ces derniéres années, la recherche
est dirigée pour comprendre les mécanismes qui les gérent afin d’anticiper de nouvelles applications et
des composites plus performants. Plusieurs fibres naturelles sont proposées comme substituts aux fibres
classiques, parmi lesquelles le chanvre, le lin, le jute (en Europe) ou encore le palmier dattier en Algérie,
I’halfa et le palmier nain (en Afrique). Nous nous intéresserons dans ce mémoire aux fibres des plantes
les plus abondantes dans notre pays. L’Algérie est parmi les pays qui disposent de ressources
inépuisables en fibres végétales (Fibres de Palmier, d’halfa, de Luffa ...). Leur
valorisation dans le domaine pratique, entre autres, dans les matériaux de construction, est encore peu

exploitée.

En effet, les travaux annuels d’entretien des palmiers produisent des quantités importantes de déchets
composés essentiellement de palmes de palmiers dattiers et d’autres fibres végétales qui peuvent étre
utilisés comme renfort fibreux dans les composites. Nous tenterons par notre étude de valoriser ces
fibres. d’améliorer leurs propriétés par des traitements mécaniques et chimiques et de proposer leur

utilisation comme renfort dans les biomatériaux composites a base de polymere.

Les phénomeénes a I’interface fibre/matrice sont particuliérement importants : par exemple, il existe
un probleme récurrent de compatibilité, a priori, entre les fibres végétales hydrophiles et la plupart des
matrices qui sont généralement hydrophobes. Les propriétés rhéologiques et mécaniques des composites
¢tant fortement liées aux propriétés a I’interface, une mauvaise interface aura des conséquences néefastes
sur les performances du matéeriau. Pour modifier et controler cette interface, il est possible d’agir soit sur

la matrice polymere, soit sur les fibres, au moyen de méthodes physiques ou chimiques.

1



Introduction générale

Ce mémoire se scinde en quatre chapitres :

Le premier, « Les composites a fibres végétales», est entierement consacré a la recherche
bibliographique. Il présente les notions fondamentales des composites renforcés par des fibres végétales,
a savoir les propriétés des principaux types de fibres qui pourraient s’utiliser en Algérie dans les

domaines de la fabrication.

Le deuxieme chapitre «Adhésion fibre-matrice» nous présenterons une description des différentes
méthodes de modifications de surface du renfort fibreux. Nous examinerons leurs principaux effets
physico chimiques ainsi que leurs apports sur les propriétés physico mécaniques et thermiques du

matériau composite .

Le troisiéme chapitre «Techniques de caractérisation des matériaux composite », Cette partie décrit
les différentes techniques utilisées pour la caractérisation mécanique, morphologique et

physicochimique des matériaux.

Le quatrieme et dernier chapitre «review »Ce chapitre examine et analysée les derniéres tendances
publiées dans le contexte des traitements des fibres végétales avec bicarbonate de sodium  tout en
fournissant un apercu des fibres naturelles pour les -composites, avec la se concentrer sur les propriétés et

défirent technique utilisé dans cette Domain
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Les composites a fibres vegétales

1.1. Généralités :
Un matériau composite est constitu¢ d’ un ensemble de fibres résistantes noyées dans une
matrice dont les propriétés mécaniques sont nettement plus faibles. Les fibres jouent le role de renfort

tandis que la matrice assure la cohésion du composite et le transfert des efforts aux fibres [1].

L’utilisation de fibres naturelles, et en particulier de fibres végétales comme renfort de matériaux
composites, présente deux principaux avantages. Tout d’abord, ces fibres sont largement disponibles a
faible colt et leur utilisation en construction constitue de nouveaux débouchés pour les matieres
agricoles. D’autre part, la valorisation des fibres végétales permet la réduction des impacts
environnementaux par rapport aux composites conventionnels puisque ce sont des matiéres premieres
renouvelables, biodégradables, neutres vis-a-vis des émissions du dioxyde de carbone CO2 et demandant

peu d’énergie pour étre produites [2].

Aujourd'hui, la transition vers une économie durable et plus respectueuse de I'environnement
s'effectue tout d'abord par un changement dans les cultures des plantes, la consommation alimentaire, la
production d'énergie, la quéte de ressources renouvelables, ainsi que l'incitation aux cultures non
vivrieres, afin de réduire la production pétrochimique et I'émission des gaz a effet de serre. C'est dans
cette perspective que I'intérét pour les fibres ligno-cellulosiques provenant de tissus végétaux s'est accru,
tenant compte du fait qu'elles constituent des ressources renouvelables. Ces derniéres se voient ainsi trés

prometteuses pour la transition vers une économie durable [3].

1.2. Les fibres naturelles :

Les fibres naturelles peuvent étre classées selon leur origine. 1l est donc possible de
distinguer trois grandes familles [2]:
- Les fibres végétales: elles se subdivisent elles-mémes selon leur provenance. On peut donc citer les
fibres libériennes qui sont extraites de tiges de plantes (chanvre, lin, ramie, jute), les fibres dures qui
sont extraites de feuilles, de troncs ou d'écorces de fruits (sisal, chanvre de manille, noix de coco), et

les fibres qui proviennent des poils séminaux de graines (coton, kapok);
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- Les fibres animales: elles peuvent émaner des poils (toison animale) ou encore des

sécretions (soie);

- Les fibres minérales (amiante).

Fibres naturelles

Minérales Végétales Animales

Seve Fruits Feuilles Tiges Graines Seerétion |1 Poils
Céramique Caontchoue Coco Sisal Lin Coton Soie Laine (mouton)

(chenille du ‘
Verre naturel Kapok Raphia Chanvre bombyx) Mohair (chevre
Carbone Abaca Jute Tussak Cﬂf-"h entire
- {chévre
) . {autre

Metal i chenille Alpaga (Lama)
Amiank Chameau

Angora (Lapin)

Astrakan (ggneau

Figure I-1.Classification des fibres naturelles et quelques exemples [4]
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I-3. Les Fibres Végétales

1-3.1. Définition de la fibre végétale :

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composees de cellulose,
hémicelluloses et de lignine. En proportion relativement faible d’extractibles non azoté, de matiere
protéique brute, de lipide et de matieres minérales. Les proportions de ces constituants dépendent
énormément de I’espéce, de 1’age et des organes de la plante [5,6]. Ils sont assimilables a un empilement
de plis dont la structure est constituée d’une lamelle mitoyenne, d’une paroi primaire et d’une paroi

secondaire.

1-3.2. Classification des fibres végétales

Il existe plusieurs critéres de différentiation des fibres :

—suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétales peuvent étres classées en
fibres de tiges (Kénaf, jute, lin, ramie), et de feuilles (Sisal, abaca, paille de graminée) [5].

=Suivant leur teneur en holocelullose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on peut distinguer
les fibres ligneuses (dures et rigide provenant de matériels ligneux tels que le bois d’ceuvre, les résidus
de I’industrie du bois et les fibres non ligneuses (douces, souples, issues de végétaux non ligneux
souvent annuels relativement moins riches en lignine tels que le kénaf, le chanvre, le sisal, le jute et le
lin) [6].

=Suivant leur longueur, les fibres végétales peuvent étres groupées en deux catégories : fibres
longues, dites libérienne, provenant des tiges et d’écorce de tiges de plantes annuelles. Elles sont
douces, tandis que les fibres longues issues de feuilles ou de troncs d’arbre sont plus dures et plus
rigides a cause de leur richesse en lignine. Et fibres courtes ou étoupes qui sont associées aux fibres

longues [5].

1.3.3. Caractéristiques Physiques et Mécaniques des Fibres VVégétales

Généralement une fibre végétale est caractérisée physiquement par son diametre sa densité et son
teneur en eau et son pourcentage d‘absorption d‘eau. Et elle est caractérisée mécaniquement par sa
résistance a la traction, son élongation a la rupture et son module d“élasticité. Les propriétés physiques

et mécaniques des fibres végétales ont été traitées par beaucoup de chercheurs [7].

e
5
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Tableau N°1(a) : Les caractéristiques physiques des fibres végétales les plus utilisées [8].

Diamétre (mm) Densité Teneur en eau Absorbation Absorbation
(g /cm3) a ’état naturel  d’eau aprés 5 d’eau a la

CH) min (%) saturation (%)
1.5 15

10.97-14.44 92

1.37 0.75- 1.37 0.75- 67-92 190-250
1.07 1.07
Noix de coco - 1.2 - 43.20 80.40
1.2 1.17 22.28 85-135
0.11-0.53 0.67-1.00 11.44-15.85

Tableau N°2(b): Les caractéristiques physiques et mécaniques de quelques fibres végétales[8].

Densité (g/cm3) Allongement a la Résistance a la Module de Young
rupture (%) traction (MPa)

1.3 2.5-1.8 393-733 26.5

(GPa)

1.5 2.7-3.2 345-103 =

- 1.6 690 61.4-128

Sisal - 2.6 278 15.2
1.37 5.2 263 10.94-26.70
0.75-1.07 2.08-4.08 577.50 9.4-22.00
Noix de coco 1.2 30.0 175 4.0-6.0
1.17 37.7 107 208
0.67-1.00 13.7-41.0 174 2.5-45
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1.3.4. Structure de la fibre végétale

La fibre végeétale est un composite en elle-méme. Le renfort est constitué par les couches de micro
fibrille cellulosiques en partie cristalline. Ce dernier est enrobé d’une matrice polysaccharidique
amorphe (hémicellulose et pectine) qui est associée par liaison hydrogene et covalentes a la lignine. La
fibre végétale est composée de plusieurs parois paralléles a ’axe de la fibre et disposée en couche
superposée dans le sens radiale. Ces différentes couches qui forment la lamelle mitoyenne, la paroi
primaire et la paroi secondaire. Ces derniéres bordent un lumen de diamétre variable suivant I’espéce.

La paroi secondaire est composée de trois couches de micro fibrilles (S1, S2, S3) [9]

AN

STRUCTUKRE
AMNAT DAL
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}
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BTN+ N3  parol xecordsiers
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LN Iamales mioysanne

Figure 1-2: Structure du bois (observations multi échelles)

Les micros fibrilles décrivent par rapport a I’axe de la fibre, un angle micro fibrillaire (MAF) dont
la valeur varie d’une espece a I’autre. L’orientation des microns fibrilles par rapport a 1’axe de la cellule
joue un grand role dans les propriétes mécaniques des parois des fibres, plus que 1’angle des micros
fibrilles augmente, le module de Young (une mesure de la rigidité) décroit, tandis que 1’extensibilité des

parois augment [9]
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Figure 1-3: Modeéle de description de la structure d'une fibre végétale

1.3.5. Composition chimique des fibres végétales
Les fibres végétales sont caractérisées par leur composition chimique qui influe énormément sur
leur durabilité et spécialement dans les milieux alcalins. La composition chimique des fibres végétales

est formée de plusieurs constituants ligno cellulosiques et organiques :

1.3.5.1. Lacellulose :

La cellulose est un polymeére naturel dont les molécules, formées de longues chaines, sont
constituées de D-anhydroglucopyranoses liés par des liaisons -(1,4)-glycosidiques en position C1 et
C4 (Figure 1-4). Le degré de polymérisation (DP) est d'environ 10 000, il varie selon 1’espéce

végétale. Chaque unité de répétition comporte trois groupes hydroxyles. Ces groupes hydroxyles et

leur capacité a réaliser des liaisons hydrogene jouent un réle majeur pour la cristallinité [10].

o CH,OH
nu o - HO OH
HO HO
CH,OH o CH,OM
~ n

Glucose

Figure 1-4: Molécule de la cellulose
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Les chaines de cellulose sont rassemblées en structures basiques appelées micro fibrilles (Figure
I-5) qui ont des diametres de 2 a 20 nm. Chaque micro fibrille peut étre considérée comme des chaines
de cristaux de cellulose liés par des domaines amorphes. Contrairement aux autres composants des
fibres qui possédent une structure amorphe, la cellulose possede en effet une structure en grande partie
cristalline. La cellulose cristalline est I’un des polymeéres ayant le module d’élasticité le plus élevé, soit

environ 136 GPa a comparer aux 75 GPa de la fibre de verre.

!

Figure 1-5 : Structure de la micro fibrille de cellulose

Les propriétés de la cellulose sont étroitement corrélées a la forte densité de liaisons
hydrogene qui se développent entre les chaines. Malgré la présence de groupements
fonctionnels hautement réactifs que sont les hydroxyles, la cellulose réagit difficilement. La
cellulose n’est pas hydrosoluble mais est fortement hydrophile, propriété qui est a 1’origine,
pour les fibres exploitées, de leur grand confort en tant que fibres textiles. Dans les
conditions normales d’utilisation, elle peut contenir jusqu’a 70% d’eau plus ou moins lice.

[10].

1.3.5.2. L’ hémicellulose

L’hémicellulose présente dans toutes les parois de ces fibres, est un polysaccharide a chaine courte
ramifiée et repliée sur elle-méme. C’est le constituant responsable de 1’¢lasticité des fibres et qui permet

aux parois de s’allonger pendant la croissance [11].



Chapitre | : Les composites a fibres végétales

Figure 1-6 : Structure d’un type de xyloglucane.

1.3.5.3. lignine

La lignine est le composant liant dans les tiges d’alfa et en général dans les plantes. C’est le liant
entre les fibres formant des faisceaux ou des tiges. Sans la lignine, les tiges d’alfa n’existeraient pas.
L’extraction des fibres consiste en la libération des fibres ultimes en dégradant les composants non-
cellulosiques comme la lignine. L’élimination de la lignine est appelée la délignification.
Une structure de base (Figure 1-7) de la lignine existe avec deux groupes fonctionnels qui peuvent varier,
ainsi réalisant plusieurs moléecules différentes de lignine. Par conséquent en réalité, le nom « la lignine
» n’est pas correct car il s’agit de plusieurs molécules. Il est donc mieux de parler « des lignines ». En
considérant la structure de base, il est clair qu’un groupe aromatique est présent, et que les deux groupes
qui varient sont un groupe aromatique (-Ar) et aliphatique (-R). Mais pourtant la structure exacte reste
inconnue.

Cependant des analyses de spectroscopie UV-VIS donnent une idée de la structure de la lignine
(Figure 1-8). Les liaisons covalentes sont relativement fortes, concluant a une bonne résistance
biologique et chimique. C’est pour cela que 1’¢élimination de la lignine afin d’obtenir des fibres d’alfa

est difficile. Les propriétés mécaniques des lignines sont faibles [12]

10
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Figure 1-8 : Structures possibles de lignine

1.3.5.4. Les pectines
Les pectines font parties des constituants des tissus végétaux et permettent le maintien de

I’ensemble des cellules. Leurs actions dépendent des conditions ioniques du milieu (ex :

présence d’ion Ca2+).

Les pectines sont utilisées comme agent comptabilisant entre les fibres naturelles et les
lignosulfonates. Dans ce travail différentes pectines d’origines diverses (€corces de citron ou

pulpe de betterave sucriere) sont étudiées. [13].

11
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Tableau N°2 : Propriétés des pectines CP Kelco

Ramifiée

Faible Degré 36.3 0

d’estérification

Sensible au calcium 70 0

1.3.6. Organisation de la paroi végétale

Les fibres végétales sont des structures biologiques principalement composées de cellulose,
d’hémicelluloses, et de lignine dont des proportions dépendent de I’organisme producteur du tissu
(Figure.l-9).

En plus elles contiennent aussi des extractibles, et certains composés inorganiques. Ces éléments
conferent a la cellule des propriétés biomécaniques de rigidité et d’¢lasticité, qui peuvent apparaitre
contradictoires. En effet, d’une part la structure est rigide permettant le maintien de 1’organisme et

d’autre part I’enveloppe est souple et extensible assurant la croissance des cellules [14].

Figure 1-9 : Organisation de la cellule végétale

12
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1.4. Méthodes d’extraction des fibres :

Il existe quatre principales familles de procédés pour extraire les fibres végétales ; le procédé
physique, le procédé mécanique, le procédé chimique et le procédé biologique. Le choix du procédé
adéquat dépend du type et I’age de la plante ainsi que de 1’organe d’extraction. Dans certains cas le

couplage de plusieurs procédés est requis.

1.4.1. Procédé physique :

L'explosion a la pression par la vapeur [Sotton et Ferrari, 1991 ; Kessler et al., 1998] est un moyen
tres efficace dans la séparation des fibres, des micro-explosions se produisent alors dans les cellules les
plus fragiles. Ce cycle est répété une dizaine de fois (8-11 fois), ce qui en résulte c’est I’explosion des
lamelles moyennes qui est une colle intercellulaire. En fin, la séparation des fibres sera acheve par un
lavage a l’eau courante [Nguyen et al., 2004 ; Tokoro et al., 2008 ]. Il existe aussi, les
procédés a base d’ultrasons, et d’autres a base de micro-ondes [Raveendran Nair et al., 2013 ; Nair
etal., 2014].

1.4.2 Procédé mécanique :
Ce procédé peut étre effectué manuellement ou a I’aide d’une machine, dans le cas du Bambou

lesméthodes utilisées sont les suivantes :

a) La méthode manuelle

Généralement les fibres sont séparées par I’utilisation d’un couteau, et d’un peigne apres d’étre
battus [Murali Mohan Rao et Mohana Rao, 2007].

b) Méthode par laminage ou pressage

Par I’écrasement sous presse ou par laminage ou encore par combinaison des deux traitements,
les fibres sont detachées les unes des autres. Ceci est répété plusieurs fois de suite jusqu’a ce

que les fibres soient le plus possible séparées [Tokoro et al., 2008].

1.4.3. Procédé chimique
L’extraction chimique est généralement faite par des solutions alcalines (NaOH, KOH...). La

méthode chimique réduit partiellement le diamétre de la fibre.

13
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1.4.4. Procédé biologique
Le rouissage naturel, opération connue depuis des siécles, Il se base sur I’activité des
microorganismes, ce qui implique une durée d’extraction plus longue que les autres procédés.

Plusieurs procédés de rouissage sont utilisés :
a) Rouissage au champ :

Apres avoir arraché la plante de la terre tout en conservant les racines, la plante est laissée
sur terre (plusieurs semaines pour le lin). Elle est exposée aux différents facteurs climatiques
(soleil, pluie, vent) afin de favoriser le développement des micro-organismes. Ces derniers
viennent attaquer la matiére pectique qui relie les faisceaux de fibres entre elles. Cette action
permet une extraction de la fibre et un affinage plus facile. En dernier, cette étape est suivie par
un lavage a I’eau qui en résulte des fibres bien séparées les unes des autres. C’est un procédé peu
couteux, qui nécessite peu de main-d’ceuvre. Par contre, il nécessite une grande surface. Puisque

la plante est soumise a des conditions climatiques ou on n’a pas le contrdle total du processus.

b) Rouissage en étang :
Ce procédé consiste a immerger dans ’eau les différents parties de la plante a partir des quel
I’extraction s’effectuera. Cette technique est relativement longues due au développement naturel
des bactéries, anaérobie qui grace a un matériel enzymatique spécifique sont capables de
dégrader les macromolécules végétales qui lient les faisceaux fibreux entre eux. Bien que cette
méthode donne d’excellents résultats, de nos jours, elle n’est plus appliquée pour des raisons
sanitaires et environnementales. En effet cette méthode consomme une quantité importante

d’eau.

¢) Rouissage enzymatique :

Ce procédé vise a remplacer le rouissage classique (au champ et en étang) pour éviter la
pollution des eaux, et diminuer le temps du traitement. C’est un procédé peu polluant et tres
reproductible. Grace a I’enzymologie, les fibres sont extraites directement par 1’utilisation
d’un mélange d’enzymes. Tout en touchant le moins possible a la cellulose, ce qui est

intéressant pour l'industrie.

14
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1.5.Application des composites a base des fibres végétales

L'utilisation des matériaux composites s’inscrit dans une démarche d’éco-conception. On note
enfin le développement de granulés thermoplastiques renforcés par des fibres naturelles végétales est
utilise dans différents domaines (cosmétique, automobile, horticulture, électroménager, mobilier

urbain, outillage...) [15].

rarr

Figure 1-10 : Quelque application des fibres végétale [18]

a) En automobile

L’utilisation des fibres naturelles dans les matériaux composites est de plus en plus courante,
notamment, chez I’équipementier automobile Faurecia, le projet de recherche Nafi (Natural fiber for
injection), lancé en 2008, a permis de mettre au point des pieces en composites de lin ou en chanvre avec
un gain de masse de 25%. Aussi que Alstom Transport équipera en 2014 ses nouvelles rames TGV de
panneaux et de cloisons en lin composite et en 2016 le « nez » des locomotives sera fabriqué a partir du
méme matériau, avec d’autres éléments extérieurs [16]. Les principales applications sont les suivantes:
garnissage des coffres, revétements pour plancher, revétement pour paroi intérieur (habillage des toits
d'habitacle par la technique de contre collage/compression), revétement pour avant et arriere, revétement
pour passage de roue, revétements de garnissage pour plage arriere, habillage de siéges, garnitures,
housse, rembourrages en mousse, filtre a huile (pour la transmission), moquette de garnissage des
panneaux de portieres, capitonnage des panneaux de portieres routieres et ferroviaires, tableaux de bord

(injection de granulés).
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Mercedes-Benz a Bayer, utilisait des composites a fibres de lin et de sisal pour les garnitures

intérieures des portiéres de la Mercedes classe.

Mégane: Les constructeurs Francais presentent la tablette arriere de la Mégane, les panneaux de
portes de I’habillage du coffre de la Xantia.

AUDI: Dossier de siége, panneaux des portiéres latérales et arrieres, garnitures de coffre,
revétement de roue de secours dans les modeles suivants : A3, A4, A6, A8, A4.

BMW: Panneaux de portiére, garnitures de pavillon, garnitures de coffre, dossiers de siége dans les
modeles suivants: séries 3, 5 et 7.

Volkswagen: Panneaux de portieres, dossiers de siége, panneau de finition du couvercle du coffre,
garnitures de coffre dans les modeéles suivants: Golf, Passat, Bora.

OPEL GM: Panneaux de pavillon, panneaux de portiéres, panneau de revétement des montants,
groupe d'instruments, dans les modeles suivants: Vectra, Astra.

Ford: Panneaux de portiéres, montant central, garnitures de coffre dans les modéles suivant

Mondeo, Focus, Zafira.

b) En construction :

Les fibres végétales sont utilisées comme renfort de matériaux, notamment d'isolation, de

produits en ciment
c) Autres applications :

Les palettes, le mobilier (table de camping Lafuma ou chaise IKEA), et FUTURAMAT, une
société Francaise, produit des piéces techniques en résine thermoplastique renforcée de fibres de bois
(ainsi que des matériaux biodégradables a base de farines céréaliéres). La recherche porte sur la
caractérisation des fibres, la capacité a les utiliser a des conditions économiques comme renforts de
composites structuraux tels que des hublots d'avion, et les moyens permettant d'améliorer l'interaction

entre les fibres et la matrice dans laquelle elles sont noyées [17].

16
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Figure 1-11:Application des composites a base des fibres végeétales [18]

Image ci-au-dessus montre quelques utilisations dans le domaine de renforcement des fibres
végeétales qui est un poids Iéger exigences, a faible codt, cependant, a son tour, fabrique coupe CO2
De chaque industrie a accorder plus d'attention de matiéres premiéres renouvelables. L'utilisation de

fibres naturelles

Il offre la possibilité de remplacer la grande tranche de fibres de verre et des charges minérales est

beaucoup plus faible codt.

Les panneaux de porte sont fabriqués, et les siéges arriére (fleche dans le tableau se référe a lui),
des colonnes, des plateaux et des conteneurs, des armoires de commande, des tuyaux en polyester
Thermoplastique renforcée par des fibres ou d'une résine thermoplastique
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1.6.Principaux avantages et inconvénients des fibres végétales

Les fibres présentent de nombreux avantages comme renfort de matériaux composites. En

revanche, certains inconvénients peuvent étre un frein au niveau du développement industriel.

Les principaux avantages et inconvénients sont rassemblés dans le tableau

Avantages

Inconvénients

Faible cout

Absorption d’eau

Biodégradabilité

Faible stabilité dimensionnelle

Neutre pour I’émission de CO2

Mauvaise tenue en vieillissement

Pas d’irritation cutanée lors de la manipulation

des fibres

Faible tenue thermique (200 a 230 °C max

Pas de résidus apres incinération

Fibres anisotropes

Ressource renouvelable

Variation de qualité en fonction du lieu de

croissance de la météo...

Demande peu d’énergie pour €tre produite

Pour des applications industrielles, demande de

la gestion d’un stock

Propriétés mécaniques spécifique importantes

(résistance et rigidité)

Renfort discontinu
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1.7. Conclusion

Le présent chapitre met I’accent sur la ressource lignocellulosique employée comme charge
ou renfort dans un matériau composite a base de matrice polymeére. Cette ressource végétale
constitue une ressource renouvelable, naturellement biodégradable, et dispose de nombreuses

qualités techniques élevées.

La biomasse végétale est constituée de plusieurs macromolécules étroitement liées entre elles au
sein de la paroi végétale. Dans le cas fibre végétale, composes en quatre majoritaires se distinguent: la
cellulose, les hémicelluloses, les pectines et la lignine. L’incorporation de fibres végétales a base de
cellulose (Coton, lin, Chanvre, Jute, Ramie, Sisal, Kenaf, Coco, Abaca, bois...) dans des matériaux
thermoplastiques ou thermodurcissables en remplacement des fibres de verre est un concept déja

industrialisé et commercialisé.

On trouve ces composites dans des objets aussi variés que des picces d’habillage intérieures
d’automobiles, des coques de bateau, des meubles, des pieces de capotage, des bardages, etc. Cependant,
les propriétés mécaniques des matériaux composites a charges végetales sont tres sensibles a différents
parameétres notamment: la nature et la quantité des constituants, leur morphologie, le taux de fibres, ainsi

que leur orientation et leur état de dispersion dans la matrice, en plus de I’humidité et de la température.
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Chapitre 11 : Adhésion fibre-matrice

I1.1. introduction

Dans tout matériau composite, il est préférable que la matrice et le renfort soient compatibles et
aient des propriétés complémentaires. Comme les fibres naturelles sont rarement compatibles avec
les résines thermoplastiques, des modifications de I'un ou de ’autre voire des deux composants
s’aveérent nécessaires. Généralement, les modifications portent plus sur les fibres que sur la matrice. Ces
difféerents traitements apportent le plus souvent des propriétés assez avantageuses aux fibres naturelles
(propriétés barriéres, énergie de surface abaissée, etc.) et permettent d’établir quelquefois de veéritables

liaisons covalentes entre fibres et matrice.

Dans ce qui suit, nous présenterons une description des différentes méthodes de modifications de
surface du renfort fibreux. Nous examinerons leurs principaux effets physico chimiques ainsi que leurs
apports sur les propriétés physico mécaniques et thermiques du matériau composite final. Avant de
détailler ces traitements, nous aborderons les principaux aspects liés aux notions d’adhésion. Enfin, nous

mettrons 1’accent sur la nature du traitement choisi et utilisé au quelque travail. Dans cette domaines

11.2.Notion d'adhésion

La notion d’adhésion ne peut étre dissociée de la nature des surfaces impliquées. D’une manicre
générale, une mauvaise adhésion provient des propriétés antagonistes de la surface des composés

associés.

L'adhésion est un phénoméne complexe qui consiste en la formation d'un contact interfacial au
niveau moléculaire entre les différents composés. Les molécules se déplacent ensuite pour atteindre
I'équilibre d'adsorption en formant des liaisons physiques, plus ou moins fortes selon leur nature et/ou
réagissent chimiquement pour former des liaisons covalentes. L'adhésion est donc affectée par des
phénomenes de mouillabilité, de diffusion, d'adsorption, de réactivité chimique et elle peut aussi étre
d'origine mécanique. En effet, la surface conditionne fortement les possibilités de liens chimiques ou
mécaniques a I’interface entre des matériaux. L’interface peut prendre différentes formes et conduire au
concept d’interphase, 1’interphase étant une zone plus ou moins large entre les deux adhérents, dans

laquelle il existe un gradient de concentration de propriétés des deux composants.
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11.3.Théories de I'adhésion

Les mécanismes par lesquels deux matériaux solides sont maintenus ensemble par un contact
interfacial intime ont été étudiés depuis de nombreuses années. Différentes théories ont été proposées
afin d’expliquer la nature des forces et/ou interactions mises en jeu lors du processus d’adhésion, mais
aucune de ces théories n’est capable a I’heure actuelle, d’expliquer de fagon satisfaisante tous les cas
rencontrés. On trouve dans la littérature [1,2]des synthéses de diverses théories qui montrent la

complexité des phénomeénes mis en jeu. D’apres ces travaux, on peut citer les différentes théories :

* mécanique

* thermodynamique ou mouillage
* lectrostatique

* chimique

* de la diffusion

* rhéologique

Toutefois, dans le cadre de notre travail, qui consiste a rendre compatibles fibres
naturelles/matrice thermoplastique, nous présentons une description des théories les plus adaptées a nos

systemes.

11.1.1. Théorie mécanique

Cette théorie a été proposée en 1925 par McBain et Hopkins[3] dont les travaux traitaient
principalement le collage du bois. L’adhésion y est assurée par un ancrage mécanique du polymeére qui
pénétre dans les microcavités et irrégularités de surface du substrat avant la solidification. Un bon
ancrage mécanique nécessite un choix judicieux de la rugosité de surface et dépend a la fois de la
viscosité de I’adhésif et de la mouillabilité du substrat. Une bonne affinité adhésif/surface du substrat

limite la formation de défauts liés a de 1’air piégeé.
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11.2.2. Théorie thermodynamique ou mouillage

C’est le modele le plus utilisé dans 1'approche des phénomeénes d'adhésion. Il considére que les
interactions interatomiques et intermoléculaires faibles constituent la base de I'adhésion. D'une maniere
générale, on considere que I'adhésion est assurée a I'échelle moléculaire par des interactions de type Van
der Waals (essentiellement dispersives) et des interactions polaires, acidobasiques, ... (non dispersives).
Par conséquent, le processus d’adsorption et les forces de surface (responsables de 1’énergie libre de

surface) influent directement sur le travail thermodynamique d’adhésion.

11.2.3. Théorie électrostatique

Cette théorie suppose qu’un transfert d’électrons se produit a ’interface adhésif/substrat que I’on
assimile a un condensateur. L’adhésion serait due a 1’existence des forces attractives a travers la double
couche électrique. Ce modeéle reste adapté a des interfaces spécialisées (métaux) et ne fait pas I’'unanimité

de la communauté scientifique car il tend a surestimer la force d’adhésion[4].

11.2.4. Théorie de la diffusion

Cette théorie permet de décrire I’adhésion de deux blocs de polyméres de méme nature (“"auto-
adhésion”) [5]. L’assemblage est dii a des mouvements de segments moléculaires a travers 1’interface ;
I’interpénétration des chaines de polymeéres assure 1’adhésion. Ce phénoméne nécessitant une bonne
affinité entre les deux constituants en contact, est limité aux assemblages pour lesquels les deux
constituants sont des polymeres. Dans le cas contraire, I’'usage d’agents de couplage conduit a un

mécanisme d’adhésion similaire .

11.2.5. Théorie chimique
Cette théorie repose sur la formation de liaisons chimiques covalentes ou ioniques entre la

surface du substrat et le polymére généralement par utilisation d’agents de couplage, tel que le silane.

11.3. Traitement des fibres

Il existe de nombreuses techniques afin de rendre compatible les fibres et les polymeéres, permettant
ainsi la mise en place de liaisons chimiques au niveau de I’interface. Ces diverses techniques peuvent étre

divisées en deux catégories: les méthodes de modification physiques et les méthodes chimiques.
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Le but de ces modifications est I’amélioration de 1’adhésion par la création de liaisons. La surface
est donc élément important de I’adhésion et subit les modifications [6].

Ces modifications ont pour objectif de:

e Créer des liaisons fortes entre la fibre et la matrice;

e Abaisser le caractére hydrophile des fibres végétales.
11.3.1. Méthodes chimique de modification de la surface des fibres :

La modification de la surface par des méthodes chimiques a pour objectif de rendre compatibles
deux matériaux par I’introduction d’un troisiéme aux propriétés intermédiaires. Le couplage réalisé

permet I’association des fibres cellulosiques fortement hydrophiles avec les polymeres hydrophobes [7].
11.3.1.1. Oxydation :

La réaction se fait par une attaque des hydroxyles en position C2, C3 et C6 (Figure 11-1) et il
s’ensuit une formation de groupes carbonyles. L’aldéhyde formé en C6 peut étre oxydé une seconde fois
pour former un groupe carboxylique. L’oxydation sélective de 1’hydroxyle primaire a été réalisée depuis
un si¢cle en utilisant le dioxyde d’azote[8]. L’inconvénient de cette technique est la dégradation
importante du polymere (le degré de polymérisation (DP) est réduit) et 1’oxydation non selective qui
nécessite une étape de réduction par le borohydrure de sodium. L’oxydation des hydroxyles secondaires
(C-2 et C-3) génére quant a elle des cétones, et lorsqu’il y a ouverture de cycle, on forme des aldéhydes

qui peuvent conduire a la formation d’acidescarboxyliques.

OH

Représentation chaise de p-glucopyranose

Figure I1-1: La cellulose
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D’autres méthodes telles que la mercerisation, 1’estérification, 1’éthérification etc. ont été utilisee
pour modifier chimiquement les propriétés de surface des fibres cellulosiques[9,10]mais ne seront pas

développées ici.

Comme il a été souligné, toutes ces méthodes chimiques sont couramment utilisées. Elles font
intervenir des réactifs et des solvants qui nécessitent le plus souvent une purification et un recyclage. De
plus en plus d’études se tournent vers 1’utilisation de moyens physiques pour 1’activation des fibres et

leur compatibilisation.

11.3.1.2.Estérification

L’estérification de la cellulose est plus souvent réalisée dans un milieu acide avec des anhydrides
correspondant a I’acide dans la plupart des cas. Elle permet d’obtenir les sulfates, phosphates,
carbamates et acétates de cellulose et d’autres types de cellulose esters. Les modifications chimiques en
profondeur permettent de rendre la cellulose thermoplastique. Mais néanmoins, il existe des traitements
de surface de la cellulose nécessitant soit une étape d’activation par une réaction d’estérification suivie
du traitement de surface, soit une estérification (correspondant dans ce cas au traitement de surface). La
réaction est limitée a la surface en choisissant les conditions de greffage appropriées (solvant non

gonflant, température et pression modeste, force ionique faible, etc.) [11].

Lu et ses collaborateurs [12] ont présenté un travail concernant 1’effet des couplages chimiques
sur les propriétés du composite polymere/fibres de bois. Les résultats ont montré que le traitement avec
un composé contenant des groupes méthylols (-CH20H) aboutit a la formation de liaisons covalentes

stables et de liaisons hydrogéne avec les fibres cellulosiques.

Les traitements aux anhydrides comme 1’anhydride maléique (AM), I’anhydride succinique (AS)
sont tres utilisés dans les composites a base de fibres cellulosiques [13,14]. Les anhydrides possedent
deux groupes fonctionnels. Les deux groupes carboxyles peuvent se lier a la surface de la fibre
cellulosique par esterification ou par liaison hydrogéne. L’anhydride maléique, en plus des carboxyles,
contient une double liaison (C=C). Cette structure conjuguée augmente beaucoup la réactivité de
greffage de la double liaison carbone-carbone sur le noyau hétérocyclique avec la matrice polymérique
par I’addition conjugué d’un radical initiateur [15].

e
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Cependant, la chaine hydrocarbonée de I'AM est plus courte que celle de la matrice polymérique et la
fibre cellulosique. Cette chaine réduite de I'AM atténue les améliorations d’adhésion et conduit a son

utilisation dans les copolyméres greffés [16,17].

Les applications du greffage de I'AM se font sur plusieurs polymeres (polystyréne (PS),
polyéthyléne (PE), polypropyléne (PP) et styréne-ethylene-butyléne-styréne (SEBS)). Le polypropyléne
greffé par ’anhydride maléique (PP-g-AM) est le copolymére greffé le plus largement utilisé dans les
composites a base de fibres végétales [15,18].Le processus de liaison de (PP-g-AM) avec la fibre
cellulosique est représenté sur le Figure 11-2 [19]. Le mécanisme de la réaction peut étre divisé en deux

étapes:

a-Activation du copolymeére par chauffage (a T=170°C)

O _
| ('?3 ‘c|:I ( =
; . = =
H(}_C_—(_|H: P N G CH. Y 2
HO & = = O _ | 2 4 H0
I, oy
O H } o H H)
b- Estérification de la cellulose
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Figure 11-2. Liaison chimique PP-g-AM/fibre cellulosique [19].
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11.3.1.3. Ethérification

La réaction d’éthérification de la cellulose se fait en milieu alcalin par substitution nucléophile
[20,21]. Les éthers classiques (exemple la carboxyméthyl cellulose) obtenus sont les alkyles celluloses
par des chlorures d’alkyl et les hydroxyalkyles celluloses par des époxydes. L’action des époxydes ou

des chlorures d’alkyl est précédée par un traitement de la cellulose a la soude (la mercerisation) [22].

La mercerisation a été découverte par John Mercer, qui a fait un brevet sur le processus en 1850.
Elle a été utilisée pour améliorer des propriétés telles que I'affinité de colorant, la réactivité chimique,

la stabilité dimensionnelle, la résistance a la traction et la lisse des tissus de coton [23].

La mercerisation est un traitement alcalin de fibre cellulosique. Elle depend de la concentration de

la solution alcaline, la température et le temps de traitement et sur les additifs [24].

Paul et ses collaborateurs [25] ont étudié I’effet du taux de fibres et leurs traitements chimiques sur
les propriétés thermophysiques (conductivité et diffusivité thermique) des matériaux composites fibres
de banane/polypropylene. Parmi les traitements utilisé, ils ont immergés les fibres dans une solution
alcaline a des concentrations différentes (2% et 10%) pendant 1 h, aprés les fibres ont été lavées
complétement avec de l'eau pour enlever I'excés du NaOH. Le lavage final a été fait avec de I'eau
contenant peu d'acide acétique. Les fibres ont été séchées dans un four d'air a 70 °C pendant 3 h. Les
résultats ont montré que la concentration en NaOH a une influence sur les propriétés thermophysiques

des composites.

Les composites a base de fibres traitées par NaOH de 10% présentent les meilleures propriétés

thermophysiques que celles a base des fibres traitées par NaOH de 2%.
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: ,.
i
4750 109 HD33

Figure 11-3. Observation au microscope électronique a balayage de traitement par le NaOH
des fibres de banane : (a) 2% ; (b) 10% [25].

Pour optimiser I’interface fibre de lin/résine polyester insaturé dans des composites, Balnois et
ses collaborateurs [26] ont traité les fibres de lin par des traitements successifs : a base de soude(10g/1),
d’anhydride acétique et d’acide formique. La modification apporte une augmentation des propriétés
d’adhésion entre la fibre et la matrice polymére. De plus, le traitement des fibres de lin par ce

procédérend la surface des fibres plus lisse et diminue sa rugosité.

11.3.2. Méthodes physique de modification de la surface des fibres :

la Méthodes physique peuvent étre utilisés sur la surface du renfort ou de la matrice pour diverses
raisons :

Nettoyage et purification de la surface ;

Oxydation et activation des sites sur la surface ;

Ces méthodes entrainent un changement physique et chimique des propriétés structurelles du composé.
On distingue les traitements par décharges diélectriques tels que le Corona et le plasma froid et par
exposition aux rayonnements laser, ultra violet ou gamma. La plupart de ces traitements sont aussi des

e
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voies de greffage et de copolymérisation[27]. Dans ce qui suit, nous présentons une description des
différentes techniques ainsi que leur effet physico chimique sur la surface et leurs utilisations dans le

domaine des composites.

11.3.2.1. Traitement plasma

Un des traitements physiques utilisés pour I’amélioration des propriétés inter faciales fibre
naturelle/matrice polymere est le traitement plasma. Pendant le traitement plasma, le substrat est
bombardé par des particules de haute énergie se déplacement dans le flux de plasma. En conséguence,
les propriétés de surface telles que la rugosité, la mouillabilité et la chimie de surface du substrat peut

étre modifiée sans avoir recours a des produits chimiques ou des solvants [28].

Généralement, les traitements plasma modifie la surface des fibres naturelles par altération ou
élimination des couches de surface faiblement attachée et la formation de nouveaux groupes fonctionnels
(fonctionnalisation et réticulation) [29]. Selon le type et la nature des gaz utilisés, différentes
modifications de surface pourront étre introduites [30]. Des réticulations de surface peuvent étre
introduites, la tension de surface peut étre augmentée ou diminuée, des radicaux libres réactifs pourront
étre produits [31].

Avec un plasma oxygéne par exemple, divers groupes polaires tels que -OH-C, -C=0, -COOH et -
CO2, peuvent étre introduits sur la surface des fibres traitées. Des modifications des morphologies des
surfaces des fibres de bois ont été observées par Yuan et al. (2004) aprés traitement par des plasmas avec
deux gaz différents : I’air et I’argon. Ces surfaces sont devenues plus rugueuses avec apparition de trous
(pits) aléatoirement répartis. Ceci a pour conséquence d’augmenter 1’accrochage mécanique au niveau
de I’interface entre la fibre et la matrice. Seki et al.(2009) ont étudié I’effet du traitement plasma sous
atmosphére oxygene sur les fibres de jute. Ils ont montré que pour certaines limites de puissance, des

améliorations des propriétés mécaniques ont pu avoir lieu.

11.3.2.2. Traitement corona

Les procédés de type corona (couronne) sont largement utilisés dans le traitement de surface des
matériaux. Différents types de supports peuvent étre traités :polymeéres, aluminium, textiles..., etc. Cette
technique est basée sur I’utilisation d’une haute tension (1500V) & haute fréquence entre deux électrodes.

L’air est ionisé et les électrons sont accelérés et réagissent ainsi avec les surfaces adjacentes.
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L’application la plus connue utilisant le traitement corona est la photocopie. Des résultats similaires a

ceux produits par plasma peuvent étre obtenus en utilisant un traitement corona.

Dans les cas des fibres de cellulose, le traitement corona entraine une augmentation de I’énergie
de surface, de I’acidité et de la basicité ainsi que le rapport de quantité d’oxygene et de carbone (O/C)
(Dong et al., 1992). Pour des niveaux de puissance de plus en plus éleves Belgacem et al., (1994) ont
observé des améliorations des propriétés mécaniques des composites cellulose/polypropylene. Des
résultats similaires ont pu étre observés dans un travail récent par Ragoubi et al., (2010) en traitant des

fibres de chanvre en vue de les incorporer dans une matrice polypropyléne.

11.3.3.3. Le traitement thermique de séchage :

Le séchage des fibres naturelles avant leur mise en ceuvre est un facteur important. Les quantités
d’eau contenues dans les fibres sont parfois élevées et agissent comme agent de séparation entre la fibre
et la matrice au niveau de I’interface [26]. De plus, lors de la mise en ceuvre, I’évaporation de 1’eau crée
des vides dans les composites et conduit ainsi {la formation d’un réseau de défauts aléatoirement réparti
et a de faibles propriétés mécaniques. Dans les cas des thermodurcissables, les températures de réaction
dépassent généralement la température d’évaporation de 1’eau. Aussi, les thermoplastiques sont mis en
ceuvre {des températures largement au-dessus de 100°C. Dans ces deux cas, la présence de 1’eau ou bien

de sa vapeur favorise la formation de vides et de mauvaises propriétés interfaciales et macroscopiques.

Pour des composites époxy/jute, la contrainte limite en traction de composites réalisées avec des
fibres séchées a augmenté d'environ 10% par rapport aux composites n’ayant pas subi de traitement.
Quant au module élastique, il était 20% plus élevé [26]. De Deus et al., (2005) ont étudié ’effet du
séchage sur les propriétés des composites a fibres de piassava (lignocellulosiques) et a matrice polyester.
IIs ont montré que 1’élimination de 1'eau dans les fibres affecte fortement le mouillage des fibres et
améliore ainsi l'interaction entre fibre et matrice. Les composites produits avec les fibres pré séchées

montrent une meilleure résistance a la flexion

Cependant, lorsqu’une fibre ligno-cellulosique est exposée a la chaleur, des phénoménes de
dégradation peuvent apparaitre sur les différents constituants de la fibre (cellulose, hémicellulose,

lignine, pectine, graisses...etc.) et dépend de la température et de la durée du traitement.

29



Chapitre 11 : Adhésion fibre-matrice

11.3.3.4. Le traitement laser

Les techniques lasers ont été tardivement utilisées en traitement de surface. Initialement,
elles servaient a la découpe des matériaux, puis a la soudure. Le laser est particulier en ce sens

qu’il permet de travailler sur des parties ciblées d’une surface.

Le traitement consiste a bombarder la surface du matériau avec un faisceau laser cohérent produit
soit avec un gaz ou un mélange gazeux (KrF, XeCl, CO2 + N2 + He), soit avec un solide (grenat
d’aluminium et d’yttrium- néodyme YAG- Nd). Au cours du traitement, des liaisons sont rompues, des
radicaux libres et des ions sont créés a la surface du matériau d’ou une fonctionnalisation de cette
derniére. Par la suite, la surface traitée peut amorcer une réaction chimique ou provoquer la réticulation.
Comparativement aux autres procédés de traitements de surface, le traitement laser est trés colteux
mais il reste le plus précis.

Quelques effets du traitement laser sont reportés dans la littérature, Kolar et al [32]. ont travaillé a
différentes longueurs d'onde sur la cellulose. Le degré de polymérisation a été déterminé par
viscosimétrie. Selon les auteurs, I’irradiation laser a 1064 nm entraine une augmentation du degré de
polymérisation par formation de liaisons inter et intramoléculaires. Apres traitement, une meilleure
résistance semble étre obtenue. Le méme dispositif a été utilisé pour le nettoyage de la cellulose et les
matériaux en papier[33].. L'ampleur de la dégradation de la cellulose purifiée aprés traitement au laser a
été déterminée a partir des changements dans le degré de polymérisation. Bien que I'irradiation du papier
avec le laser a 308mm entraine une dépolymeérisation de la cellulose, aucun effet significatif n’a été
constate pour le laser & 532 nm. A notre connaissance, on ne trouve pas dans la littérature I’utilisation

de traitement de ce type pour des applications dans les  composites.
Les méthodes physiques présentées sont les plus répandues dans le domaine des composites

avec un intérét croissant pour les méthodes plasma et corona.

I1.4. Caractérisation de I’adhésion, de I’interface et des surfaces .

Il existe différents techniques de caractérisation des propriétés interfaciales liées a 1’adhésion
des composés avant ou aprées traitement des surfaces[34].. lls fournissent une information plus ou
moins directe de D’efficacité du traitement. Parmi les techniques, on distingue entre autres les

techniques microscopiques et spectroscopiques.
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11.4.1. Les techniques microscopiques :

Les techniques microscopiques nous renseignent sur la nature physique de I’adhésion. Il s’agit,
pour partie, d’imagerie de I’interface (MEB, microscopie confocale, microscopie par fluorescence ou
optique, microscopie a force atomique AFM). La microscopie confocale, par exemple, a permis de
visualiser et quantifier la distribution d’une résine thermodurcissable sur des fibres de panneaux
MDF[35].. Elle peut aussi, au méme titre que I’ AFM, donner une idée de la rugosité des surfaces[36,37]..
La microscopie électronique est suffisamment puissante pour permettre une observation détaillée des
fibres, de leur surface, de leur paroi, ainsi que de la morphologie de I’interface avec une trés grande
résolution. C’est certainement la technique la plus largement utilisée dans I’étude des composites a base

de renforts fibreux [38].

Les récents travaux de Colom et al [39]. montrent au travers d’analyses MEB et FTIR que pour
un composite HDPE/fibres lignocellulosiques, un agent comme le silane peut étre globalement plus
efficace que du MAPP. C’est la présence prédominante de liens chimiques de type liaisons

covalentes a I’interface avec le silane qui explique ces résultats.

11.4.2. Autres techniques de caractérisation:

D’autres techniques de caractérisation peuvent éEtre mises en ceuvre pour ¢&valuer les
propriétés d’interfaces. Par exemple, les techniques spectroscopiques (spectroscopie de
photoélectrons X, spectroscopie RAMAN) donnent davantage d’informations sur la nature ou la

composition chimique a I’interface, [40].

La caractérisation des liaisons a Dl’interface peut aussi s’effectuer via des techniques plus
spécifiques comme la mesure de 1’angle de contact ou la chromatographie gazeuse en phase
inverse IGC [41].. Dans ce cas particulier, il s’agit de techniques de caractérisation de surface, pas
d’interface. Les grandeurs mesurées sont trés utiles pour déterminer les énergies de surface polaires
et apolaires. Selon Riedl et Matuana[42]., I'IGC, bien que plus délicate a mettre en ceuvre, se révéle
plus précise et plus sensible que I’angle de contact, notamment en ce qui concerne les sites de haute

énergie et les substrats tres poreux ou poudreux.
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ces techniques, il existe aussi des methodes de caractérisation thermomécanique, plus ou moins
directes, de I’adhésion. Les essais comme la traction uniaxiale, ou le « single fibre pull out test» sont les
plus courants. Le «single fibre pull out test» permet de déterminer 1’adhésion d’une fibre prise dans une

matrice. Toutefois, Beckert et Lauke[43].

mettent en avant le fait qu’il n’est pas évident que ce test mesure réellement 1’adhésion puisque
des effets de non linéarité, comme la friction ou I’inélasticité de la matrice, risquent d’interférer.
Néanmoins ’association de 1’imagerie microscopique et de ce test autorise 1’observation de la surface

de rupture entre deux matériaux[44]..

Les analyses thermiques de type DSC, TG, TMA ou DMA sont aussi précieuses en ce qui

concerne I’évaluation des liaisons pour donner des informations qualitatives sur des phénomenes

d’interface[45]..
I1.5. Mécanismes d'endommagement :

11-5-1 Introduction :

Par mécanisme de rupture, il faut comprendre tout processus méecanique produisant au sein d'un
matériau une “discontinuité” locale de matiere appelé fissure. Il est usuel de parler d'initiation de la
rupture et de propagation de la rupture

L'initiation de la rupture peut étre considérée comme la création de microfissures a I'échelle
microscopique (celle des constituants) a partir d'un défaut.

On parlera de microfissuration. La propagation de la rupture est le résultat de la Création de
nouvelles surfaces de rupture a I'échelle macroscopique (plusieurs fois Celle des constituants), a partir
des microfissures existantes. On parlera également De microfissuration. Dans le cas des matériaux
composites, l'initiation de la rupture se produit généralement bien avant I'observation d'un changement

du comportement macroscopique

11-5-2 Les divers mécanismes de rupture dans un composite unidirectionnel :
La rupture finale d'un composite unidirectionnel est le résultat de I'accumulation de divers
mécanismes élémentaires :
* La rupture des fibres,
* La rupture transverse de la matrice,
* La rupture longitudinale de la matrice,

* La rupture de l'interface fibre-matrice.
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Généralement, un mécanisme n'est pas isolé, mais divers mécanismes coexistent. Ces mécanismes

se développent suivant la nature des matériaux et les conditions de sollicitations mécaniques imposeées.

11-5-3 Microfissuration matricielle :
Dans les cas des CMC (composites a matrice céramique). Ce mécanisme intervient en premier lieu

du fait d'une faible déformation a la rupture de la matrice fragile et constitue I'un de leurs mécanismes

de dégradation prépondérant.
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Figure 11-4: Rupture transverse de la matrice [46]

Les fissures matricielles s'initient généralement aux zones de concentration des contraintes telles

que les hétérogénéités du matériau.
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Figure 11-5: Rupture longitudinal de la matrice [46]

Elles se propagent ensuite suivant I'orientation du chargement, notamment perpendiculairement
a l'axe de traction ou parallelement & la sollicitation dans le cas d'un cisaillement. On notera que certains

auteurs distinguent la fissuration matricielle suivant sa localisation inter et intra torons.

11-5-4 Décohésion fibre matrice :

Pour les résines plastiques pressentant une importante déformation a rupture, l'interface
fibrematrice constitue le point plus faible a I'intérieur des plis.

Ces ruptures d'adhérence, généralement induites par des contraintes de cisaillement locales,
se propagent le long des fibres jusqu’a former des fissure transverses (traversant l'intégralité d'un pli)
dans le cas des stratifies unidirectionnels ou longitudinales dans le plan des plis dans le cas de composites

tissés.
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Figure 11-6: Décohésion fibre-matrice [46]

En ce qui concerne les CMC en revanche, ce mécanisme et associé a la fissuration matricielle

lorsque ces défauts atteignent une zone de renfort.

La nature de l'interface joue dans ce cas un rble majeur qui conditionne la progression de

I’endommagement :

* Si l'interface est forte, elle peut limiter voir stopper I'extension les fissures en
assurant un transfert charge vers les parties sei,n +6nes.

* Si l'interface et faible, la fissuration matricielle est deviée a l'interface amenant
comme auparavant des fissurations transverses (suivant le conteur des renforts
perpendiculaires a la sollicitation). Ou longitudinales (a l'interface des

renfortsparalléles a la sollicitation
11-5-6 Rupture de fibre :
Ci des cassures de fibres peuvent survenir dans le prolongement des décohésions fibres matrice la

rupture des fibres intervient, par définition du renfort, a un stade avancé de I'endommagement de la

structure et de maniéré brutale (comportement fragile).

35



Chapitre 11 : Adhésion fibre-matrice
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Figure 11-7 :Rupteur fibre [46]

Elles interviennent essentiellement au sein des plis les mois désorientés par rapport a la direction

de la sollicitation pour lesquels les fibres reprennent le plus d'efforts.

11-5-7 Délaminage :
Si les trois mécanismes présentés ci-avant peuvent étre considérés comme diffus au sein du pli, le
délaminage ou décohésion inter-plis correspondant en revanche a une dégradation d'ordre

macroscopique dans la mesure ou il est visible a I'ceil nu.
Ce décollement s'amorce généralement dans les zones de forts gradients de contrainte comme les
bords libres de la structure ou prés des défauts macroscopiques pour progresser ensuite en séparant les

couches constituent évidement des facteurs aggravants pour ce phénomene.

Notons que dans le cas de structure impacté, le délaminage est fortement couplé avec la

fissuration matricielle.

36



Chapitre 11 : Adhésion fibre-matrice

rupture longitudinale
de la matrice

rupture transverse de
la matrice

décohésion

fibre-matrice

rupture de fibre

délaminage

Figure 11-8 :Mécanisme d'endommagement observe dans [46]

11.6.Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté, les différents aspects physico chimiques qui se manifestent
a l’interface fibre/matrice et leur influence sur les performances des matériaux composites. Une
description des méthodes de modifications de la surface des composés, (le renfort ou le polymeére), a
également été faite. Malgré la diversité et la complexité de ces méthodes, leur objectif principal réside

dans la comptabilisation et I’accroissement de I’affinité entre les composés.

Pour pallier au manque d’adhésion a I’interface entre les constituants, des modifications peuvent
se faire soit au niveau de la fibre, soit au niveau du polymere lui-méme. Le choix du type de modification
doit prendre en compte a la fois les caractéristiques des fibres mais également les propriétés finales
recherchées. Ces modifications de surface jouent un rdle majeur dans la liaison entre la matrice et les
fibres lors de 1’¢laboration de matériaux composites, et peuvent ainsi influencer considérablement leurs

propriétés mecaniques.
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Le but de ce travail est de vérifier et montrer I’efficacité de traitement en termes de
comptabilisation des composants fibre/matrice. Le critére de réussite de cette approche sera basé sur la

caractérisation des performances mécaniques et thermiques des composites élaborés ainsi que leur

conservation aprés vieillissement humide.

e
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Chapitre 111 : Techniques de caractérisation de matériaux composite

I11.1.introduction

Pour caractériser certains matériaux composite, on saide de plusieurs types de méthodes
(observation au microscope, essais : mécaniques, morphologique et physicochimique ou autres) et ce en
se basant sur certaines propriétés de ces matériaux. Dans ce qui suivra on va s’intéresser dans cette

partie aux méthodes de caractérisation de matériaux composite

I11.2. Les analyses spectrales :

I11.2.1. Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IR-TF)

La spectroscopie infrarouge est une technique d’analyse utilisée pour 1’identification des
groupements fonctionnels qui apparaissent sous forme de bande d’absorption,
Le spectre infrarouge IR est etudié dans une gamme de fréquence allant de 4000 a 400 cm-1, les bandes

les plus caractéristiques se distinguent dans trois régions différentes :

* 4000 cm-1 a 1500 cm-1 : contient les bandes d’allongement correspondant au principal
groupement OH, CO, NH2 etc.

* 1500 cm-1 a 600 cm-1 :c’est une région complexe appelé empreinte digital du composé dans
laquelle se situe de nombreuse vibrations de déformation ainsi que des bandes

d’allongement des liaisons CO tel que les esters, les éthers et alcools.

* 1000 cm-1 a 600 cm-1 : ¢c’est une zone trés utilisée pour la détermination des structures

éthylique et aromatique.

Dans cette présente étude les spectres IR de la fibre issue des déchets de menuiserie traité et non
traité ont été enregistré sur un spectrophotomeétre de type SHIMADZU FTIR -8400 S, piloté par un
ordinateur muni d’un logiciel de traitement avec une résolution de 4cm dans la région 400 cm-a 4000cm-
1. L’analyse est réalisée sur des mélanges de KBr et farine de bois sous forme de pastilles de proportion
0,08 et 0,02 mg respectivement, préparées sous une pression de 1’ordre de 90 kN. Cette analyse est
capable de révéler les principales différences entre la fibre de bois traitée et non traitée, et de fournir des

informations sur I'efficacité des traitements chimique effectués.
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111.2.2. Diffraction des rayons X (DRX)

Les mesures de diffraction des rayons X ont été effectuees sur un appareil Bruker D8, en utilisant
la raie Cu-Ka de longueur d’onde A= 1,54056 A. La source de rayons X est un tube en céramique muni
d’une anode de cuivre et alimenté par un courant de 30 kV et une intensité de 25 mA. Chaque balayage
est effectué avec un pas de 0,05° et un temps de mesure de 0,08 secondes/pas. Tous les essais ont été
exécutés avec 20 = 5° et 20 = 70°. Les échantillons ont été préparés sous la forme de films de 1 mm

d’épaisseur environ, par compression sur une presse manuelle a 190°C.

Elle est utilisée, essentiellement, pour identifier les distances interlamellaires notée d, et ce grace

a la formule de Bragg donnée comme suit [1]:

K =2d sin0 11-1)
Ou:
K: I'ordre de la diffraction (nombre entier positif). Comme on peut déterminer la taille des cristaux (L)

a partir de la loi de Bravais [1]

L = KMp cos0 (111-2)

B: la largeur du pic en radian.

De nombreuses études citent la méthode de Ségal afin d’estimer 1’indice de cristallinité des fibres
naturelles. Cet indice, Ic, est déterminé d’aprés 1’équation (111-3) en utilisant les intensités des raies 002
(1002, 26 = 22,7°), et 110 (IAM, 26 = 18°). 1002 représente a la fois le matériau amorphe et cristallin

alors que 1AM représente seulement la partie amorphe [2].

Ic= [(loo2-1am)/1002].100 (111-3)

D’autre part, L utilisation de la DRX offre une facilité pour évaluer les indices cristallins (Cr) des
composites en utilisant 1’équation [3] :

Cr%= (Ac/AT).100 (111-4)

Ou:

Ac: est l'aire en dessous du pic de diffraction du plan (002), pic a 20 = 22,5°, et a partir du plan (101),
pic a (13-18°).

AT : est I’aire au-dessous de toute la région dans les spectres DRX.
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111.3. Analyse morphologique (MEB)

La microscopie électronique a balayage (MEB ou SEM pour Scanning Electron Microscopy en
anglais) est une technique de microscopie électronique capable de produire des images en haute
résolution de la surface d’un échantillon en utilisant le principe des interactions électron - matiére. Le
MEB consiste en un faisceau d’électron balayant la surface de 1’échantillon a analysée par différents
détecteurs permettant ainsi de reconstruire une image virtuelle de 1’objet observé par MEB en trois
dimension de la surface de 1’échantillon [4], les électrons incident excitent la couche superficielle de

I’échantillon et donnerons naissance a des zones lumineuses alors que les creux apparaitrons plus sombre

[5].

I11.4. Essais mécaniques

Plusieurs essais mécaniques ont été realisés afin d'étudier I'effet du traitement sur les propriétés
mécaniques des matériaux composite et sur I'adhésion entres les fibres et la matrice polymérique. Ces
essais ont éte effectués selon les normes présentées dans le tableau I11.1. Les tests ont été effectués
dans des conditions ambiantes de 30% d'humidité relative et une température moyenne de 20°C. Les
instruments de mesure des dimensions des éprouvettes sont un pied a coulisse de résolution £0,0 1mm
et un micrométre de résolution £0,00 1mm.

tableau I11.1 : les normes des essais :

Tests Normes Dimensions
Traction 1 1S0527 type SA 75%x12,5x 4 mm
Traction 2 ASTM D 638 type IV 142 x 19 x 6 mm

Flexion trois-points ASTM D 4812 12 x 126 mm
Immersion dans |'eau ASTM D 570 50 mm
Calorimétrie différentielle a ASTM D 3417 -

balayage
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111.4.1. Essai de traction
Les essais de traction ont été effectués avec des éprouvettes obtenues selon la norme 1ISO 727sur
une machine de la marque DYNAMOMETRE WDT-20KN. Les éprouvettes ont été testées a la

température ambiante a la vitesse de déplacement de 10 mm/min. Les propriétés en traction (module
d’¢lasticité (E), contrainte a la rupture oI, déformation a la rupture gr) sont évaluées a partir des courbes

contrainte- déformation.

111.4.1.1.Module d’élasticité :
C'est le rapport de la contrainte de traction a la déformation correspondante dans la limite
de contrainte maximale qu’une matiére peut supporter. Il représente un critére de rigidité, il

s’exprime comme suit :

E = o/e (N/mz2) (111-6)
E : Module d’¢lasticité (MPa);
o: Contrainte (N/m2);

g: Déformation (%).

111.4.1.2.Contrainte a la rupture :
C’est la charge de traction supportée par I’éprouvette a I’instant de sa rupture par unité de
surface, elle est donnée par 1’expression suivante :
or=F/S (N/m2) (111-7)
F: Charge de traction supportée par 1’éprouvette (N);

S: Section initiale (m2).

111.4.1.3.Allongement a la rupture:

C’est ’augmentation de la distance entre les reperes sur la partie calibrée de 1’éprouvette
produite par une charge de traction au moment de la rupture de 1’éprouvette. Il est indiqué en pourcentage
sous la forme suivante:

er= Al/lo (%) (111-8)
Al =1 - lo: Allongement a la rupture;

lo: Longueur initiale de I’éprouvette;
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| : Longueur finale de 1’éprouvette.

Figure 111-1: Dispositif de mesure utilisé pour le test de traction

111.4.2. Test de choc

Les essais ont été réalisés a lI'aide d'un appareil de marque CEAST et de type (RESIL IMPACTOR),
qui consiste fondamentalement en un pendule lourd portant a son extrémité libre un matériau, un
emplacement pour éprouvette, ainsi qu'un cadran indicateur de I'énergie absorbée au cours du choc.

L'entaille que I'on introduit pour concentrer les contraintes et fragiliser I'éprouvette est de 2mm. Le choc

est donné au centre de I'éprouvette par un marteau de 7,5 Kg.

a) Determination de la résistance au choc anan: La resilience pour éprouvette sans entaille
(KJ/m2).
an=An/b.h (KJ/mz) (111-9)
Avec:
An: L'énergie cinétique absorbé par I'éprouvette sans entaille au moment de 1’impact(KJ);
b: Largeur de I’éprouvette mesurée au centre de celle-ci en (m) ;

e
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h: L’épaisseur de 1’éprouvette en (m) ;
b) Détermination de la résistance au choc akak: La résilience pour éprouvette avec entaille
(KJ/m2)

ak=A/(b-2).h (KJ/m2) (111-10)

Ak: L'énergie cinétique absorbée par l'éprouvette entaillée au moment de 1’impact (KJ);
b-2: La largeur de I’éprouvette en (m).

h: L’épaisseur de 1’éprouvette en (m) ;

111.4.3.Essais de Flexion

L'essai de flexion est utilisé dans le but de déterminer le module d' élasticité (Ef), la résistance (Rmf)
ainsi que la déformation maximale en flexion. Ce test consiste a appliquer une charge au milieu d'une
éprouvette située sur deux appuis, comme le montre la Figure 111-2.
Les équations utilisées pour de déterminer les paramétres cités précédemment sont les suivantes (Baillon et
Doriot 2000):

_ Ry L3
Ei= 4.b.h3
_ 3. Fm.L
Rmf = 2.b.h?
8f_6.Rmf.h
_—sz
ou,

Lf: Longueur entre appuis (mm);
b : Largeur (mm);
Fp: Force mesurée a la limite proportionnelle (N);
h : Epaisseur (mm);
Fm: Force maximale mesurée (N)
Les essais de flexion ont été réalisés suivant la norme ASTM D 4812 .La distance entre les appuis
est de 80 mm et la vitesse de la charge est de 3,44 mm/min. La machine utilisée est la méme utilisée

pour I'essai de traction. Pour chaque mélange, 5 éprouvettes ont été testées.
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Figure 111-2:Dispositif de mesure utilise pour le test de flexion

I11.5. L'essai thermique
111.5.1. Caractérisation thermique par I'Analyse Calorimétrique Différentielle (DSC)

Cette technique est utilisée pour étudier les différentes transitions thermiques des polymeéres
lorsqu'ils subissent une variation de température. Son principe de fonctionnement est de mesurer la
différence d'énergie entre un creuset contenant I'échantillon et un creuset vide de référence, en fonction
de la température. Lorsqu'une différence de température est générée entre I'échantillon et la référence, le
calorimetre ajuste la puissance d'entrée de maniére a réduire cette différence. Un signal proportionnel a

la puissance fournie a I'échantillon (ou a la référence) est enregistré [6].

|
45



Chapitre 111 : Techniques de caractérisation de matériaux composite
I ——

Le principe de mesure consiste a déterminer la quantité d’énergie a apporter au matériau pour que

la température de 1’échantillon soit identique a celle de 1I’échantillon de référence.

Le signal enregistré est proportionnel a la différence de chaleur fournie a I’échantillon. Les
mesures ont ¢été effectuées au moyen d’un calorimétre différentiel a balayage de marque
"NETZSCH.DSC 200 PC" avec des échantillons de 15,5 mg dans la gamme de température allant de
20°C a 220°C, pour une vitesse de chauffage de 10°C/min. Les enthalpies de fusion AHm ont été

¢évaluées a partir de ’aire des pics de fusion. Le taux de cristallinité Xc est alors déterminé par la relation:

Xc(%) = (AHM/AH).100 (111-11)

Xc (%): Taux de cristallinité;

AHmM: Enthalpie de fusion expérimentale;

AHoo: Enthalpie de fusion d’un échantillon de PE 100% cristallin, 280 (J/g) [7].

Tableau I11-2 : Protocole opératoire pour l'essai de calorimétrie différentielle a balayage
Monter a 10°C/ min. jusqu'a 220°C
Isotherme pendant 5 min.
Diminuer a 10°C/ min. jusqu'a 20°C
Isotherme pendant 5 min.
Monter a 5°C/ min. jusqu'a 220°C
Isotherme pendant 5 min.

Diminuer a 5 C/min. jusqu' a 20°C
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Figure 111-3: Appareil de calorimétrie différentielle a balayage

111.5.2 L’analyse thermogravimétrique (ATG)
Les analyses thermogravimétriques (ATG) sont réalisées a 1’aide d’un équipement Perkin Elmer
TGA 4000. Toutes les caractérisations sont menées sur des échantillons des composites avec une vitesse
de montée en température de 10°C/min, de 25°C a 600°C et sous azote. Cette méthode permet de

déterminer la température de dégradation des matériaux et donc la stabilité thermique des composites.

111.6.Test d’absorption d’eau

Toutes les éprouvettes ont €té séchées durant 24h dans une étuve a 60°C avant I’immersion dans
I’eau distillée a la température ambiante. Puis, elles ont été tirées au fur et & mesure de 1’eau, essuyé
soigneusement avec du papier, ensuite la masse des échantillons a été mesuré. Le taux d’absorption

d’eau a été calculé suivant la formule:

Taux d’absorption d’eau (%) = [(Me-Mo0)/M0].100 (111-12)

Mo: La masse de I’échantillon avant I’immersion (g);

Me: La masse de 1’échantillon apres I’immersion (g) ;
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I11.7. Caractérisation rhéologique

L’objet cet essai est de mesurer, en unités arbitraires, la fluidit¢ a chaud des maticres
thermoplastiques dans des conditions définies de température et de pression. Donc I’indice fluidité est
une grandeur trés indispensable pour pouvoir étudier du point de vue pratique, le comportement a 1’état

fondu d’un polymeére.

Ce test a utilisé par un appareil type "MELT-INDEXER modeéle 5", qui consiste en un cylindre
d'axe vertical placé dans un four et se termine a son extrémité par une filiere standard de longueur 8 mm
et de diametre 2,09 mm. L’indice de fluidité est le débit gravimétrique mesuré de 1’échantillon extrudé
a travers cette filiére. Les essais ont été effectués selon la norme ASTM D-1238 sous une charge de 2,16
Kg et la température utilisé 190 °C.

Calcul de I’indice de fluidité: L’indice de fluidité est calculé en utilisant la formule:
IF = 600m/t (g/10min) (111-13)

IF: Indice de fluidité;

m: Poids moyen de I’extrudat (g);

t: Temps (s).

I11.8.Conclusion :

Dans ce chapitre, nous avons identifié le type de tests les plus utilisés pour déterminer les
propriétés mécaniques et physiques et le comportement des matériaux composite et ce afin de
déterminer les méthodes et technique d’analyse utilisée pour I’identification des groupements
fonctionnels qui apparaissent sous forme et réalisés afin d'étudier I'effet du traitement sur les
propriétés mécaniques des matériaux composite et sur I'adhésion entres les fibres et la matrice

polymérique
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Chapitre IV : review

IV.1. Introduction :

Les matériaux composites ne cessent d’évoluer vers des produits qui sont, soit le moins coliteux
possible, soit le plus performant, et dans 1’idéal les deux a la fois. La finalité¢ de la mise en ceuvre d’un
composite est de combiner deux ou plusieurs matériaux (renfort, matrice) tout en créant une synergie
entre ces différents constituants afin qu’il en résulte un produit plus performant que chacun des
composants pris individuellement. Pour le renforcement, les fibres issues de la biomasse présentent de
nombreux atouts (impacts environnementaux faibles, bonnes propriétés mécaniques spécifiques). Il
s’agit de ressources renouvelables, naturellement biodégradables, neutres quant aux émissions de CO2
et ne demandant que peu d’énergie pour étre produites. Ces fibres peuvent se substituer aux fibres de

verre dans de nombreux domaines pour permettre d’atteindre de nouveaux marchés [1].

Ce chapitre examine et analyse les derniéres tendances publiées dans le contexte des traitements des
fibres végétales avec un nouveau traitement chimique écologique qui est : le bicarbonate de sodium tout
en fournissant un apercu des fibres naturelles pour les composites, avec la se concentrer sur les propriétés

et différentes techniques utilisées dans ce domaine

L’originalité de ce chapitre de recherche présenté dans ce mémoire réside dans le fait d’associer
une analyse précise et rigoureuse portant sur la chimie des interfaces fibre/matrice avec une
caractérisation mécanique, afin de mieux appréhender I’influence de la qualité de ces derniéres sur les
propriétés des composites. Plus précisément, notre démarche repose sur le regroupement des travaux
déja réalisés concernant I'effet de cette nouvelle technologie écologique et un traitement rentable
a base de solution de bicarbonate de sodium sur les propriétés des fibres végétales et de ses
composites. Et cela en raison de comparer des travaux ayant un point commun et une approche
expérimentale similaire a notre travail afin de déterminer les modifications qu’elles engendrent sur

I’interface fibre/matrice.

IV.2.L’analyse physique des différentes fibres traitées ;

IV.2.1.Mesure de La densité et leDiametre :

Dans le but d’améliorer 1’adhésion de I’interface fibre/matrice des composites, le traitement au
NaHCO3 a était utilisé pour contribuer a I’augmentation de la densité et la rigidité des fibres et a réduire
la stabilité thermique. Dans cette étude V. Fiore et al (2016) ont caracterise I'utilisation de bicarbonate
de sodium commercial (c'est-a-dire du bicarbonate de soude) sur les propriétés de la fibre de sisal et de
ses composites. En particulier, les fibres de sisal brutes ont été traitées avec une solution de bicarbonate
de sodium a 10 % en poids pendant différentes périodes (24, 120 et 240 h), a température ambiante. Les

e
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parametres statistiques caractéristiques du diameétre des fibres brutes et traitées sont indiqués dans le
tableau 1.

Les densites, mesurées a l'aide d'un pycnometre a hélium, se sont avérees étre de 1,2442 + 0,0015
g/cmg3, 1,2431 £ 0,0013 g/ cm3, 1,2428 + 0,0011 g / cm3 et 1,2420 + 0,0010 g / cm3 pour RAW, T-
24 h, T- Fibres 120 h et T-240 h, respectivement. Par conséquent, la densité de la fibre de sisal n'a pas
été influencée par le traitement proposé. Au contraire, d'apres le tableau 1, il est intéressant de noter que
le diamétre des fibres diminue avec I'augmentation de la durée du traitement. De méme, les valeurs de
rapport d'aspect (L / d) correspondantes augmentent en augmentant la durée du traitement. En particulier,
en tenant compte de la longueur de fibre (c.-a-d. 30 mm) et des valeurs moyennes rapportees dans le
tableau 1, le rapport d'aspect des fibres RAW s'est avéré étre de 123,7 alors que pour les fibres traitées,
il était de 214,6 (T-24 h). , 212,8 (T-120 h) et 252 (T-240 h). L'incrément du rapport d'aspect est
important car c'est lI'un des paramétres les plus influents régissant les propriétés mécaniques des
composites polymeéres renforcés de fibres courtes.

Pour Santo et al(2019) les fibres de coco sont traitées avec une solution de NaHCO3 a 10% en poids
pendant différentes périodes (24, 96 et 168 h). Les fibres de coco sont traitées avec une solution de
NaHCO03 a 10% en poids pendant différentes durées (24, 96 et 168 h).

Le calcul de la densité apparente exclut le volume des pores ouverts, qui sont augmentés apres le
traitement qui sont0.83 +0.02 g/ cm3, 1.01 £ 0.02g/cm3, 1.02 £ 0.03 g/ cm3 et 1.04 £ 0.03 pour un
temps 0 h, 24 h, 96 h et 168 h respectivement . Dans ce cas, la réduction du volume apparent de fibres
est plus pertinente que la perte négligeable de masse de fibres, conduisant a I'augmentation de la densité

apparente des fibres traitées.
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Tableau IV-1 : Amélioration des propriétés de fibres.

N° Auteurs Région
de ’argile
01 V. Fiore  Brésil, Tanzanie
etal.
02 J.C.d. dans les
Santos et régions
al. tropicales
« brésil ..
03 Bedjaoui  Brésil, Tanzanie
etal.,
04 Hossain et dans les régions
al tropicales
5 m. r. abdul -
karim et al.

Nom de diamétre Longueur
Fibre traité [0 = de fibre
m] (mm)
sisal 242.6 30 mm.
coco 200 20 -180
palmier 18.68 + 50-97
3.43
Sisal 5-35
bambou ~250— ~5-8
500

Les densités
g/cm?

1.2442 + 0.0015

0.83+0.02
1.04 +0.03

1.45+0.0015

0.5-0.8

Tableau IV-2 Paramétres statistiques caractéristiques des diametres de fibres végétales

Fiber T-24 h T-120 h
Parameétre d'échelle [mm] 267,7 149, 153,5
Parametre de forme 3,67 6,64 4,90
Valeur moyenne [mm] 242.,6 139,8 141,0
Ecart type [mm] 67,3 25,7 31,6
Médiane [mm] 238,6 140,6 142.,6
Corrélation 0,98 0,98 0,98

T-240 h

128,5
5,46
119,1
22,3
117,0

0,99
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IV.3. L’analyse chimique des différentes fibres :

IV.3.1.Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IR-TF) :

Selon V. Fiore et al : Le spectre AFTIR de fibre végétale met en évidence les pics d'absorbance
les plus intéressants. Le pic a 3347 cm 1 peut étre provoqué par la vibration d'étirement O-H et liaison
hydrogéne des groupes hydroxyle [1]. Leles pics a 2917 cm 1 et 2850 cm 1 sont les bandes
caractéristiques la vibration d'étirement C-H de CH et CH2 dans la cellulose et composants
hémicellulose [2] tandis que la bande d'absorption centré a 1730 cm 1 peut étre attribué au groupe
carbonylique CO étirement des vibrations de la liaison de I'acide carboxylique dans la lignine ou

I'estergroupe dans I'hémicellulose [3].

Le pic centré a 1592 cm 1 peut s'expliquer par la présence d'eau dans les fibres [4] alors que le petit
pic a1504 cm 1 est attribué a I'étirement C- C de I'anneau aromatique de la lignine. L'absorbance a 1425
cm 1 est associée au CH2flexion symétrique présente dans la cellulose. Les deux pics observées a 1365
cm 1 et 1318 cm 1 sont attribuées a la flexion vibration des groupes C-H et C-O de I'anneau aromatique
polysaccharides [5] tandis que le pic d’absorbance est centré a1237 cm 1 est d{i a la vibration d'étirement

C-O de l'acétyle groupe dans la lignine [6].

Les deux pics a 1102 cm 1 et 1033 cm 1 sont associés a Vibration d'étirement C-O-C de I'anneau
pyranose dans les polysaccharides. La bande intense a deux épaules, centrée sur 1033 cm 1, peut étre
associée aux modes d'étirement C-O de I'nydroxyle et groupes éther dans la cellulose Le pic a 898 cm 1
peut étre attribuée a la présence de liaisons b-glycosuriques entre les monosaccharides tandis que

I'absorbance a 558cm 1 correspond a la flexion C-OH [7].

Les effets du traitement au NaHCO3 sur les surfaces des fibres de sisal ont été également étudiés
en utilisant FTIR Figure IV-1.b. Les pics FTIR sont corrigés de la ligne de base a 3347 cm 1 Le pic

1730 cm 1, attribué au groupe carbonylique C- O étirement vibration de liaison de carboxylique.

L'acide dans la lignine ou le groupe ester dans I'hémicellulose, n'est pas présent dans les fibres
traitées. Comme indiqué dans la littérature [6], la suppression de I'hémicellulose des surfaces des fibres
fait disparaitre ce pic. Par ailleurs, il convient de noter que le pic a 1237 cm 1 est plus petit pour les
fibres traitées que pour les fibres brutes. Comme discuteé ci-dessus, cele pic est un trongon C-O du groupe

acetyle de la lignine et il est réduit car la lignine est partiellement éliminée de la surface des fibres [6].11

e
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convient de noter que, comme pour la mercerisassions, en prétraitant fibres de sisal avec du bicarbonate
de sodium, I'élimination de I'némicellulose et une réduction de la lignine des fibres de surface peuvent

étre obtenu.
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Figure IV-1. Spectres FTIR de (a) RAW et (b) fibres de sisal traitées.

Dans le méme travail J.C.d. Santos et al.ont étudié I'effet de bicarbonate de sodium sur les fibres
de coco traitées et non traitées qui sont présentées dans la Figure IV-2. Les pics caractéristiques vers
1735 (étirage du groupe carbonyle (C = O)) et 1245 cm 1 sont attribués a la présence d'hémicellulose
[17]. Malgré l'atténuation non observée de tels pics apres 24 h, le pic environ 1735 cm 1 disparait aprés
de plus longues périodes de traitement (96 et 168 h) et une diminution du pic autour de 1245 cm 1 est
également observé. Ces résultats impliquent I'élimination des cires et une élimination de I'némicellulose
et de la lignine de la surface des fibres. Chaitanya et al. [18] ont également signalé des observations

similaires au cours de FTIR analyse des fibres de sisal traitées au bicarbonate de sodium.
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Figure IV-2. Spectres FTIR pour les fibres végétale non traitées et traitées avec du bicarbonate de

sodium

Dans cette étude Bakri et al ont caractérisé des fibres végétales traitées au bicarbonate de sodium
qui sont illustrées dans la figure 6. Le spectre des fibres de coco brutes sur Figure IV-3(a)montre la
vibration d'étirement OH de la structure cellulosique avec une intensité de créte de 3442 cm-1 similaire
au résultat rapporté par Samal et al. . [27]. Cette intensité maximale a tendance a se déplacer apres le
trempage du bicarbonate de sodium. La position d'intensité entre 3200 et 3600 cm-1 suggére une forte
bande de cellulose, d'hémicellulose et de lignine de fibre de coco [28].

La cellulose, I'némicellulose et la lignine sont les principaux composants chimiques de la fibre de
coco. Un pic a 2912 cm-1 est une bande caractéristique pour les vibrations d'étirement C-H de la
cellulose / hémicellulose [27]. La liaison C = O de I'hémicellulose dans la fibre végétale est présentée
par une bande de 1743 cm-1 qui change apres le traitement au bicarbonate de sodium. Bandes de pointe
a 1602 cm-1 et 1512 cm-1 de fibre de fibre de coco brute liée a la vibration d'étirement aromatique C =
C due a lalignine [28, 27]. Ensuite, des bandes de 1030 a 1 462 cm-1 de fibre de fibre de coco brute sont
associees a diverses affectations possibles, y compris les vibrations d'étirement C-O / C-C, I'étirement
asymeétrique en anneau de phase, I'étirement C-O-C asymétrique, l'interaction entre le flexion OH et
I'étirement C-O, la vibration de flexion C-H aliphatique , OH en flexion plane et vibration de flexion

CH2 dans le glucopyranose de cellulose [27].
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Figure IV-3. Spectre FTIR (a) de fibres végétales ; fibres de traitées a (b) 8%, (c) 10% et (d) 12%
de NaHCOs pendant 24 heures et fibres de végétales traitées au NaHCOs a (e) 8%, (f) 10% et (g)
12% de NaHCO3 pour 120 heures.

de Hossain et al ont présenté un travail concernant Effet du traitement chimique sur les propriétés
physiques et mécaniques et propriétés thermiques des fibres naturelles pures et traitées Figure IV-4.
Pour les fibres vegetales (Figure IV-4(a)) montre clairement la bande de caractéristiques fortes et larges
de (—OH) aux régions de 3600-3200 cm — 1, lignine et hémicelluloses a environ 1731,5 cm -1, et (C —
H) anneaux aromatiques et alcane a 2920,5 cm — 1 [24]. La fibre traitée aux alcalis (Figure IV-4(b))
montre la bande caractéristique de (—OH) de forte concentration a environ 3452,2 cm -1 et des noyaux

aromatiques et alcanes a environ 2921,8 cm — 1. Les pics pour la lignine et les hémicelluloses ne sont

pas trés important. Le traitement de base au Cr.SO4 a montré une absorption pic au nombre d'onde de
I ——
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3446,7 cm — 1 (Figure IV-4(c)). Double la fibre de base traitée au Cr.SO4 et au NaHCO3 a montré
(—OH) vibration d'étirement a 3473,6 cm — 1 nombre d'onde (Figure IV-4(d)).

¥ | f
14 ! 82
1 80 /|
— 824 ) - et
f— - s [ [ I £ !
u ] . \ e i :J,’ 76 B Y M .
g 78i Ik LI g 74 / ¥
= D 8 £ £ '
g 761 , B i
5 754 i :
= 74§ =
70 &
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers {cm™ ') Wavenumbers (cm™)
(a) (h)
82 A 87 4
N | | 86 1
81 a i | & | Mot (|
80 ; Y, B4 4] [ L LY
) ¥ —~ 834 . CY AL T g i
£ 79 '- 2 5 f
g 78 1 y 8l
8 TR S 80 '
E= I : £ 79!
E \ I3 i - ’ i E 78!
E 76 ml } : ! ! o i-"n‘! )
ey By ' / i B 6
= / g 76 ik
24 R/ : 75 ij IS
73] ; 73] i35 !
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm™") Wavenumbers {cm™")

Figure IV-4:la bande de caractéristiques FT-IR

m. r. abdul karim et al ont observe les changements de structure chimique causée par le traitement,
les fibres traitées et non traitées ont été analysés en FTIR et spectres pour les deux types de les fibres
ont été enregistrées, comme le montre la Figure IV-14 avec les pics importants marqués. En tant que
fibres non traitées avoir plus de lignine que le produit traité celles qui atteignent un pic a 1633 cm — 1
pour les fibres non traitées est plus important que pour ceux traités qui est en conformément aux
conclusions tirées déja publiées littérature [37]. Cette diminution de I'intensité maximale a confirmé que

I'alcali utilisé pour le traitement a également aidé dans I'élimination de la teneur en lignine des fibres.

Les spectres FTIR des fibres traitées et non traitées n'ont pas montrent un changement significatif
dans les pics, sauf I'un des pics a disparu alors que l'intensité des autres pics diminué montrant la
suppression de certains composants des fibres. Le pic a 3407 cm — 1 correspond a étirement de la liaison
hydroxyle (OH—) présente dans la cellulose et I'némicellulose, mais 1'intensité de ce pic dans le nombre
de fibres traitées a diminué en raison de la raison que le traitement au Na2CO3 a provoquée I'élimination

de I'hémicellulose. Les pics a 2918 cm — 1 correspondent a I'étirement C — H vibration [38]. Chan et al.
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[39] ont observé une disparition du pic a 1718 cm — 1 lorsque les fibres de bambou ont été traitées avec
NaOH. Le traitement au Na,CO3a également eu le méme effet de supprimer le pic C =0 41718 cm -1
qui a également confirmé que le carbonate de sodium convient trés bien a I'élimination de I'némicellulose
comme le montre la Figure IV-14. La disparition de ce pic est également une indication que le traitement
est trésconvient a I'élimination de I'hémicellulose du fibres. Le pic marqué a 1159 cm — 1 est dii a un pic
d'absorption de la cellulose [40]. Pic d0 a C — O et une vibration d'étirement C — C est observée a 1032

cm— 1.
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Figure IV-14. Spectres FTIR des fibres traitées et non traitées

IV.3.2.Diffraction des rayons X (DRX) :

J.C.d. Santos et al. Ont analysé Les diffractions aux rayons X des fibres de coco a différents
traitements les temps sont montrés sur la Figure IV-5. L'image révéle que les deux non traités et les
fibres de coco traitées présentent le méme schéma de diffraction cellulose-I, dans laquelle les principaux
pics d'intensité se situent a 2h = 16, 23 et 35, attribué au (1 01), (00 2) et (0 4 0) plans cristallographiques,
respectivement [19]. En revanche, les pics, pour la cellulose II, qui n’ont pas été retrouvés dans les

diffractions, sont censés se situer a 2h = 11, 20, 22 et 37 [20].

Selon Liu et al. [27], la transition polymorphe de la cellulose | & la cellulose Il est
thermodynamiquement favorable en fonction de I’interaction de deux facteurs: concentration de la
solution et traitement température, ce qui prouve que le traitement des fibres de coco avec Une
solution a 10% en poids de NaHCO3 constitue une condition bénigne, ne favorise pas une

transformation polymorphe de la structure de la cellulose-I a la cellulose II.

Bakri et al, ont analysé la diffraction des rayons X du traitement au bicarbonate de sodium brut

et au sodium des fibres de coco Figure IV-5. L'indice de cristallinité (IC) des fibres de végétale

e
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traitées a tendance a augmenter, ce qui montre I'amélioration de la restructuration de la cellulose. Il

peut également améliorer la résistance a la traction des fibres [29,30].

Le résultat inverse a été trouvé par Mwaikambo et Ansell [31] ou I'IC augmentait avec la
résistance a la traction diminuée pour le traitement alcalin de la fibre de sisal. Cela peut se produire
parce que le traitement peut entrainer la rupture de la paroi primaire de la fibre qui influence les
régions cristallines. Le traitement au bicarbonate de sodium a 12% en poids pendant 24 heures a le
plus haut indice de cristallinité (IC) ou il séleve d'environ 14,68% par rapport a la fibre brute.
Cependant, I'indice de cristallinité de la fibre de coco dans cette recherche est inférieur a celui rapporté
auparavant par Satyanarayana et al. [32], Tomczak et al. [33] et Arsyad et al. [34].
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Figure IV-5. DRX de (a) fibres de végetales et; fibres végétalestraitées a (b) 8%, (c) 10%, (d) 12%
de NaHCOs3 pendant 24 heures et fibres vegétalestraitées a (e) 8%, (f) 10%, (g) 12% de NaHCOs
pour 120 heures.
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IV.4. L’analyse thermique des différentes fibres
IV.4.1.L’analyse thermogravimétrique (ATG) :

Les résultats de I'analyse thermogravimétrique des fibres végétale utilisées de V. Fiore et al
sont montrés dans la Figure IV-6. Les courbes ATG montrent un pic initial entre 40 et 115 C° (perte de
poids d'environ 2%), ce qui correspond a la vaporisation de I'eau absorbée dans la fibre. Aprés ce pic, la

courbe présente deux étapes de dégradation. En particulier, la dégradation thermique des fibres végétale
commence a 230° C (Température de dégradation au début).

La premiere épaule de dégradationle pic (305° C) est attribué & dépolymeérisation thermique
des que les fibres de chanvre alcalinisées et alcalinisées-acétylées, le pic d’hémicellulose n'est pas

observé, ce qui indique que le NaOH initiale prétraitement a éliminé I'hémicellulose de la fibre. En outre,

120 35
(a) . o Peak Il

—TGA 1 30
100 |

1 25

Weight change [%]
a 2]
o o
= N
%] o

[y
o
Derivate weight [%/°C]

»
o
T

20

(0] 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature [°C]

(b) — RAW

N
=]
T

[=
n
T

Derivate weight [%/°C]
=
o

wn
T

(=]
T

o 100 200 300 400 500
Temperature [°C]

Figure IV-6(a) Courbes TG et ATG des fibres VVégétales ; (b) Courbes ATG de toutes les fibres.
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Barreto et al. [9] ont montré que 1’épaule maximale due a la décomposition de I'némicellulose
disparait en prétraitant les fibres de sisal avec des solutions alcalines de concentration supérieure a 5%.
Ces résultats confirment que le traitement au NaHCO3 conduit a I’élimination de 1'hémicellulose des
fibres de sisal. Aucune autre considération peut étre fait concernant I'élimination partielle de la lignine
depuis il n'y a pas de pic typique de la dégradation de la lignine dans I'ensemble plage de température

étudiée.

Kabir et al il convient de noter que le premiér pic de dégradation, clairement mis en évidence
dans la courbe ATG des fibres végétale, est réduit en augmentant la durée du traitement chimique. Dans
notamment, ce pic, d principalement a la dépolymérisation thermique d’hémicelluloses, est toujours
présente pour la fibre traitée pendant 24 h (environ290 C), alors qu'il disparait pour les fibres traitées
plus longtemps (soit 120 et 240 h, respectivement). Ceci est conforme aux résultats obtenus pour des

systemes similaires. En particulier,. [8]

J.C.d. Santos et al en Figure IV-7montrent les courbes TG et différentielles (ATG) de non
traitées et fibres traitées. Les profils de décomposition sont caractérises par trois pics distincts. Le
premier est attribué a 1'eau d’évaporation et varie de la température ambiante jusqu'a 100 C. le

deuxieme pic (270-300 C), observé uniquement pour la fibre végétale
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Figure IV-7. Courbes TGA et DTG pour : (a) la fibre végétales utiliser, (b) 24 h, (c) 96 h et (d) 168 h de

traitement.
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(Figure IV-7), est associee a la dégradation de I'hémicellulose et de la pectine et met en évidence
I'élimination de ces composés apres le produit chimique traitement [21]. Le troisieme pic (300-380 C)
correspond a la dégradation thermique de la cellulose, La lignine présente un large pic s'étendant de 225
a 600 C [22,23].

Effet du traitement sur la stabilité thermique des fibres a été étudié et la perte de poids des fibres
a été enregistrée en fonction de la température (25-600 ° C). la perte de poids en fonction de la
température est représentée sur la Figure IV-15 pour les fibres traitées et non traitées lorsque trois fibres
distinctes des régions de perte de poids sont obtenues. Au premier (pres de 100 © C), c’est I’eau des
fibres qui est retiré pendant la deuxiéme étape de perte de poids a la dégradation de la cellulose et de
I'nemicellulose et la troisieme étape correspond a la dégradation de la lignine [41].
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Figure IV-15.% de perte de poids en fonction de la température
Fibres de bambou traitées et non traitées évaluées par TGA.

L'eau étant le premier composé retiré des fibres lorsque la température commence a augmenter
et la quantité maximale d'eau est retirée du fibres inférieures a 100 ° C. Zhang et al. [41] ont indiqué
que les fibres de bambou sont de nature hydrophile peuvent absorber facilement mais quand ils
regoivent un traitement alcalin leur nature hydrophile diminue et donc la tendance d’absorber 1'eau
diminue également. La courante étude propose des observations similaires ou le traitement au
carbonate de sodium a provoqué une diminution du comportement hydrophile des fibres qui est

évidente a partir de la moindre élimination d'eau observée pour les fibres dans les courbes TGA.
I ——
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IV.5.L’analyse mécanique des différentes fibres :
IV .5.1.Essai de traction des fibres :

V. Fiore et al Comme I'ont rapporté de nombreux auteurs [,10 11,12], les fibres de sisal présentent
une fragilité du comportement en traction avec une baisse de charge correspondante a la rupture des

fibres, comme les autres fibres lignocellulosiques Figure IV-8.
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Figure IV-8. Courbe de contrainte-déformation en traction typique pour les fibres RAW, T-24 h, T-120 h et T-240 h.

La dispersion qui caractérise les données est due a la nature des fibres : conditions du sol,
processus d'extraction et défauts profondément influencer les performances des fibres. Pour ces raisons,

une statistique (c'est-a-dire la distribution de Weibull) est appliquée pour mieux

Evaluer le résultat des tests et analyser les données Figure IV-9 montre la Distributions de Weibull pour
(@) la résistance a la traction (b) et module de Young de fibres a T-240 h. On peut voir que ce modéle
fournit un bon ajustement des données pour les deux propriétés mécaniques. dire la distribution de
Weibull a été effectué pour chaque condition étudiée (c.-a-d. RAW, T-24 h et T-120 h). Dans ces cas
également, la distribution Weibull fournit une approximation raisonnable des données expérimentales.

Par souci de concision, les distributions de Weibull pour les propriétés mécaniques des fibres RAW, T-
24 h et T-120 h ne sont pas représentées.
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Aprés 120 h de traitement, le module d"Young continue d'augmenter (i.e.de 28,4 GPa a 31,5 GPa
pour T-120 h et T-240 h, respectivement) tandis que la résistance a la traction des fibres traitées
commence a diminuer (c.-a-d.de 930,9 MPa a 911,2 MPa, pour T-120 h et T-240 h, respectivement).
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Figure IV-9. Distribution de Weibull pour (a) la contrainte de traction et (b) le module d"Young des
fibresa T-240 h

J.C.d. Santos et al ont observé les données de résistance a la traction vont de 12,40 MPa a 18,77

MPa, tandis que module de traction varie de 2,32 GPa a 3,15 GPa, comme il est illustré dans la Figure

IV-10, (aetb), respectivement. Il est a noter que les fibres de coco entrainer une augmentation du module

de traction et une diminution de la traction par rapport aux propriétés du polymere pur. L'augmentation

de rigidité est attribuée a la rigidité plus élevée des fibres de coco par rapport a la matrice polymere dans

des conditions vierges, en particulier sur traitement alcalin.

De plus, la rigidité est plus élevée pour composites a base de polyester, car le polyester présente
un module d’élasticité plus élevé par rapport a 1'époxy dans des conditions vierges (Tableau IV-2).
D’autre part, la diminution de la résistance des composites est associée avec une mauvaise adhérence

interraciale fibre-matrice [24].
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Dans ce cas, les résultats sont étroitement liés aux performances mécaniques du matrices de
polyméres purs, car la phase de la matrice domine les propriétés mécaniques des composites de fibres
de coco a court. Outre cela, la courte longueur et I'orientation aléatoire de ces fibres génent la charge de
distribution dans I’ensemble de I’échantillon. Seules les fibres orientées le long de la direction du
renforcement de I'offre de charge appliquée; ceux transversalement alignés agissent comme des zones

de concentration de stress et reduisent la résistance a la traction du matériau composite [21].
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Figure IV-10. Propriétés de traction des composites en fibre végétales: (a) résistance et (b) module.
Graphique d'effet d'interaction du second ordre pour la résistance moyenne a la traction (c) et le
module (d).

Figure IV-10 c et d, montre l'effet d'interaction de second ordre tracés pour les propriétés de traction.

Les lettres en bleu représentent le test de comparaison, dans lequel des lettres similaires appartiennent

au méme regroupement, c'est-a-dire des moyens équivalents.

65



Chapitre IV : review

Tableau IV-3Propriétés mécaniques des matrices :

Propriété (Unite) Type de matrice
Polyester époxy
Traction Force (MPa) 47.3 (£2.0) 39.8 (£3.0)
Module (GPa) 2.24 (+0.11) 2.44 (+0.14)
Flexion Force (MPa) 69.3 (£3.9) 55.8 (£2.9)
Module (GPa) 2.14 (£0.04) 2.19 (£0.08)
choc Résistance (kJ / m?) 8.7 (x1.4) 5.81 (+0.31)

Considérant un intervalle de confiance a 95%. Composite a base d'époxy les matériaux présentent
une résistance a la traction plus élevée (41,68%), comme la Figure IV-10c En revanche, les composites
de polyester atteignent une résistance plus éleveemodules Figure IV-10c. Ces résultats corroborent la
discussion basée sur la caractérisation de la matrice vierge (Tableau IV-2) présentés dans le paragraphe
précédent. Il convient de noter que le polymeére époxydes conditions vierges présente une résistance a la
traction de 19% supérieure a sa homologue en polyester, comme indiqué dans le Tableau IV-2. En
revanche la résistance a la traction des composites a base d'époxy est environ 42% plus élevée que pour
les composites polyesters. Ces valeurs de résistance plus elevées indiquent que les fibres de coco ont

une meilleure compatibilité avec les composites a matrice époxy,

Pour Bakri et al, la résistance a la traction et la déformation des fibres de coco brutes et de traitement
au bicarbonate de sodium sont illustrées a la figure 2 et a la figure 3. La solution de bicarbonate de
sodium se compose de trois densités ou compositions: 8% en poids, 10% en poids et 12% en poids avec

des différences de temps de trempage de 24 heures et 120 heures.

La résistance a la traction de la fibre de coco est 142,39 MPa, ce qui est inférieur a celui de 10% en
poids pendant 24 heures et de 12% en poids pour 120 heures de traitement. Cette résistance est inférieure

a celle rapportée [35].
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La résistance a la traction la plus élevée de toutes est la fibre de coco traitée & 12% en poids pendant
120 heures de trempage du bicarbonate de sodium atteignant 167,85 MPa. Elle a augmenté d'environ
17% par rapport a la résistance a la traction de la fibre brute. Un tel traitement des fibres de coco a moins
de micropores ou d'endommagement de la surface apres le traitement, I'élimination des substances a la
surface du coco apreés un traitement alcalin contribue a modifier la résistance a la traction de la fibre de
coco [36]. Pendant ce temps, les déformations ou allongements des fibres brutes et traitées n‘ont pas
changé de maniere significative apres le traitement pendant 24 et 120 heures. La souche de fibre de coco

a augmenté entre 20% et 30%.
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Figure IV-11. Résistance a la traction des fibres végétales et NaHCO3.

La Figure IV-16 montre la résistance a la traction (a) et le module de traction b) des échantillons

composites ayant traité et non traitées avec divers% en poids (0%, 10%, 20% et30%).

La résistance du composite a augmenté avec 1’augmentation de la teneur en fibres jusqu'a 20%
en poids. Mais quand la teneur en fibres est augmentée a 30% en poids, la force et les valeurs du module
ont diminué, ce qui est en fait parce qu'il devient Iégerement difficile d'obtenir la dispersion uniforme

dans la matrice polyester.

Et en raison de l'inefficacité de la matrice pour couvrir toutes les fibres présentes, les défauts liés
a une mauvaise dispersion sont présenté. Ces défauts sont la raison pour une diminution de la résistance
a la traction.

Manalo et al. [42] ont également signalé une tendance similaire de résultats, d'une augmentation de

la résistance et du module lorsque, les fibres de bambou ont été traitées avec un alcali comme NaOH.
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Reddy et al. [43] ont décrit la raison de I'augmentation de la force et du module comme facteur
d'interaction entre fibres et matrice. Comme pour les perturbations du traitement alcalin des liaisons
entre la cellulose et I’hémicelluloses, de nouvelles liaisons hydrogeéne qui se forment, ce qui conduit au

tassement dense de fibres qui augmente en retour la force.
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Figure IV-16. Propriétés mécaniques des composites de fibres non traitées et de fibres traitées avec

5% de Na2CO3 pendant 6 h : (a) Résistance a la traction ; (b) Module de traction.

IV.5.2. Test de flexion sur les composites :

Pour V. Fiore et al les propriétés de flexion de la résine pure, du sisal brut et traité du composite

époxy renforcé de fibres sont illustrés a la Figure IV-13

En considérant la Figure IV-13, il est possible de remarquer que I'ajout de fibre naturelle a la résine
époxy entraine une augmentation du module de flexion et une réduction de la résistance a la flexion par
rapport a la résine pure. Les améliorations des valeurs de rigidité sont dues a 1’ajout de fibres rigides
dans la résine époxy comme ils sont rapportés dans la littérature [15]. Puisque le module est mesuré a
de petites déformations, sa dépendance sur l'adhérence interfaciale est faible. D'un autre coté, faible
adhérence entre fibres lignocellulosiques non traitées et thermodurcissables les resines affectent
négativement la résistance a la flexion. C'est bien connu que la surface hydrophile des fibres naturelles

(principalement due a la présence de cellulose amorphe et d’hémicelluloses)
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Figure IV-12. Micrographie des composites fibres / époxy: (a) preuve du mécanisme d'extraction des

fibres, (b) interface fibre / matrice

Montre une mauvaise compatibilité avec les matrices polymeéres hydrophobes comme les résines
époxy. Il en résulte des interfaces faibles qui conduisent a des tensions internes, porosité, dégradation
de I'environnement, absorption d'’humidité et mauvaises résistances mécaniques des composites. Ces
affirmations sont confirmées par I'observation de la surface de fracture de I'époxy renforcé de fibre de
sisal brut (Figure IV-12). La micrographie montre sur la Figure IV-12a que le mécanisme de retrait a
pris place pendant le test. De plus, sur la Figure IV-12b, la micrographie de la fibre intégrée est illustrée.
La morphologie montre clairement une faiblesse adhérence, en raison de la faible compatibilité fibre-

matrice ainsi conduit a de mauvaises propriétés de résistance des composites époxys renforcés avec des
fibres de sisal non traitées.
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Figure IV-13. Propriétés de flexion des composites fibre de sisal-époxy.

Pour J.C.d. Santos et al les données de résistance a la flexion vont de 24,73 MPa a 40,44 MPa,
tandis que les modules de flexion vont de 2,27 GPa a 2,78 GPa,. Renforcé de fibre de coco les composites
atteignent un module de flexion plus élevé et une flexion plus faible résistance par rapport aux polyméres

purs.

Le méme effet est également identifié pour les propriétés de traction, étant attribué aux
caractéristiques intrinséques des fibres de coco et une faible adhérence avec de la matrice. Les
composites époxys présentent une résistance plus élevée (45,33%) et rigidité inférieure (5,14%) par

rapport au composite polyester.

Ces résultats sont conformes a la caractérisation matricielle (Tableau IV-2), ce qui implique que

la phase matricielle joue un réle important réle dans les propriétés mécaniques des composites. En outre,
ces résultats corroborent le fait que le polymeére époxy offre une meilleure compatibilité avec les fibres
de coco [25]. La durée du traitement n'affecte pas la résistance a la flexion du composites, le module de
flexion le plus élevé est atteint pour composites a base de polyester avec fibres de coco traitées a 96 h
ou 168 h. Ce comportement, également signalé pour les essais de traction,

IV .5.3. Essai de choc

J.C.d. Santos et al la (Figure IV-14) présente une résistance aux chocs des composites qui varient
de 6,04 kJ / m2 a 18,03 kJ / m2. Bien que le polymeére de polyester a atteint une faible absorption
d'énergie. Comme le montre le tableaulV-2et Figure IV-14a, un comportement opposé est obtenu pour

les fibres de coco avec une augmentation d'environ 194%par rapport a la résine polyester pure (Figure
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IV-14a). Une variation de 198% est identifiée entre les composites époxy et polyester (Figure IV-14b).
La résistance aux chocs est largement affectée par le niveau de liaison. Une fraction importante de
I'énergie absorbée pendant I'impact se produit par le biais du mécanisme d'extraction des fibres, et des
interfaces trés fortes ont un effet néfaste sur l'impact propriétés, car le retrait des fibres est
considérablement réduit [26]. Donc, la haute résistance aux chocs obtenue par le composite polyester
peut étre attribuée a la mauvaise compatibilité de la matrice fibre-polyester, entrainant un arrachement

des fibres,

V. Fiore et al ont trouvés que l'adhésion interfaciale de la fibre avec la matrice est déterminée en
mesurant la contrainte de cisaillement générée dans zone interfaciale entre la matrice et fibre de sisal
Figure IV-15.

Pour les fibres végétales, il a été constaté que le cisaillement interfacial dans la zone de collage est
relativement plus faible que dans d'autres conditions. Cela pourrait étre dd a la couche cireuse extérieure
entourant la fibre, ce qui réduit I'interaction entre les aspérités de la surface des fibres et la résine époxy.
Lorsque la charge est appliquée, la couche externe adhere a la résine époxy, conduisant ainsi au
détachement entre la fibre interne et la couche externe. Comme résultat, le processus de retrait se produit
pendant les tests de retrait des fibres brutes.
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Figure IV-14(a) Valeurs de résistance aux chocs pour les composites en fibre de coco et les matrices nettes. (b)

Diagramme des effets d'interaction du deuxieme ordre pour la résistance aux chocs.
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Figure IV-15. Valeurs de résistance au cisaillement interfacial pour la résine époxyde de fibre de sisal.

IV.6.Effet du traitement au Na2COs sur 1'absorption d’eau

Les caractéristiques d'absorption d'eau des composites (fibre courte en bambou/ polyester) sont
importants car I'eau absorbée affecte les caractéristiques dimensionnelles et caractéristiques mécaniques
du composite. Figure IV-17 représente le pourcentage d'absorption d'eau pour 1’échantillon composites

contenant 20% en poids de fibres courtes en bambou non traitées.

On a vu qu'au départ les composites, aussi bien en cas de fibres non traitées, absorbent I'eau tres
rapidement mais comme le point de saturation a atteint le niveau d'absorption et le pourcentage d'eau
absorbé par le composite de fibres non traitées était presque égal a 2% ce qui est également conforme

aux recherches [44].

Cependant, il est évident que le composite de fibres traitées a montré moins d'absorption d'eau
par rapport au composite de fibres non traitées. Par conséquent une forte liaison interfaciale présentée

entre le bambou et polyester grace au traitement au Na2COs.

C'est conformément aux conclusions tirées par Kushwaha et al. [45], plus le changement
d’orientation, la cellulose est également responsable de la diminution de l'absorption d'eau cette derniere

présentées dans les fibres naturelles de bambou a un caractére hydrophile variable dans différents plans.
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Lorsque la fibre de bambou est exposée au bicarbonate de sodium, un changement d'orientation
cellulosique se produit entrainant une modification de la nature hydrophile de la fibre. Cette diminution
de la nature hydrophile n'est pas seulement responsable pour moins d'absorption d'eau mais aide
également a la formation de forte liaison interfaciale avec du polyester hydrophobe. Un type de
comportement similaire a été observé par Dos Santoset al. [46] lorsque les fibres de coco ont été traitées
avec du bicarbonate de sodium.
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Figure IV-17. % d'absorption d'eau des composites avec des

fibres non traitées (20% en poids de fibres) en fonction du temps d’immersion.

IV.6.Conclusion :

Les conclusions sont décrites comme suit :
01-. L'analyse XRD révele que le traitement au NaHCOz n'est pas en mesure pour promouvoir le
changement structurel de la cellulose-1 en cellulose- 11, ni une augmentation significative de la rugosité
des fibres, Observé par des images SEM. Cependant, les preuves des courbes TGA la dégradation de

I'némicellulose et de la pectine de la fibre surface.

02- Une légére augmentation de la densité des fibres végeétales et une diminution de leur stabilité

thermique qui est notée en fonction du temps du traitement
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03- Le temps de traitement n'affecte pas la résistance a la traction des fibres ; cependant, le module
d'élasticité est sensiblement augmenté.

04- les composites renforcés de fibres végétales améliorent la rigidité et une résistance réduite par
rapport au polymére conditions vierges. Cette augmentation de la rigidité est liée a la rigidité plus élevée
des fibres de coco par rapport au polymere matrice dans des conditions vierges, spécialement lors d'un
traitement alcalin. De plus, la rigidité est plus élevée pour les fibres a base de polyester composites, car
le polyester présent une élasticité plus élevée par rapport a I'époxy dans des conditions vierges.
D’autre part, la réduction de la résistance des composites est associée a une mauvaise interaction fibre-
matrice. Dans ce cas, les résultats sont étroitement liés aux performances mécaniques dés les matrices
de polymere pur, car la phase de matrice domine les propriétés mécaniques des composites a fibres de

fibre de coco courtes quand une mauvaise liaison interfaciale fibre / matrice est présent.

05- Changements sur les propriétés mécaniques et la composition chimique des fibres se produit lorsque
les fibres extraites sont traitées avec une Solution a 10% en poids de bicarbonate de sodium pour
différents traitements et déférentes températures. 1l a été observé que les fibres traitées présentent des
améliorations notables des propriétés mécaniques par rapport aux fibres non traitées.

Les fibres végétales montrent des améliorations allant jusqu'a environ 138,5% et 63,2% résistance a la
traction et module, respectivement. Apres 120 h de traitement, la résistance a la traction et le module
ont montré des variations de+,9%et +115,0%.Ceci est strictement dd a I'élimination de I'némicellulose
et de I’¢limination de la lignine, comme le montrent les IRTF, thermogravimétriques et analyse
morphologique, ce qui conduit a la libération de la contraintes dans les régions inter fibrillaires. Ainsi,
les fibrilles de cellulose se réorganisent dans une structure plus compacte, conduisant a un tassement

plus serré des chaines de fibrilles de cellulose.

74



Réferences bibliographiques

[1] Yang H, Yan R, Chen H, Lee DH, Zheng C. Caractéristiques de I'némicellulose, pyrolyse de la
cellulose et de la lignine. Carburant 2007; 86: 1781-8.

[2] Paiva MC, Ammar I, Campos AR, Cheikh RB, Cunha AM. Fibres d'Alfa: mécaniques,

caractérisation morphologique et interfaciale. Compos Sci Technol 2007; 67: 1132-8.

[3] Alawar A, Hamed AM, Al-Kaabi K. Caractérisation du palmier dattier traité fibre comme renfort

composite. Composer la partie B 2009; 40: 601-6.

[4] Olsson AM, Salmen L. L'association de I'eau a la cellulose et a I'némicellulose dans un article
examiné par spectroscopie FTIR. Carbohydr Res 2004; 339:813-8.

[5] Le Troedec M, Sedan D, Peyratout C, Bonnet J, Smith A, Guinebretiere R, et al. Influence de
divers traitements chimiques sur la composition et la structure des fibres de chanvre. Compos Part A
2008; 39: 514-22.

[6] Liu W, Mohanty K, Drzal LT, Askel P, Misra M. Effets du traitement alcalin sur la structure,
morphologie des fibres de graminées natives comme renforts pour polymere composites matriciels. J
Mater Sci 2004; 39: 1051-4.

[7] Mwaikambo LY, député d'Ansell. Modification chimique du chanvre, du sisal, du jute et fibres de
kapok par alcalinisation. J Appl Polym Sci 2002; 84: 2222-34.

[8] Kabir MM, Wang H, Lau KT, Cardona F. Effets des traitements chimiques sur structure en fibre
de chanvre. Appl Surf Sci 2013; 276: 13-23.

[9] Barreto ACH, Rosa DS, Fechine PBA, Mazzetto SE. Propriétés des fibres de sisal traités par une
solution alcaline et leur application dans des biocomposites a base de cardanol. Composer la partie A
2011; 42: 492-500.

[10] De Rosa IM, Kenny JM, Puglia D, Santulli C, Sarasini F.Morphological, thermal and
caractérisation mécanique des fibres de gombo (Abelmoschus esculentus) comme potentiel
renforcement dans les polymercomposites. Compos Sci Technol 2010; 70: 116-22.

[11] Fiore V, Valenza A, Di Bella G. Fibres d'artichaut (Cynara cardunculus L.) comme renforcement

potentiel des structures composites. Compos Sci Technol 2011; 71: 1138-44.

[12] Fiore V, Scalici T, Valenza A. Caractérisation d'une nouvelle fibre naturelle issue de Arundo

donax L. comme renforcement potentiel des composites polymeéres. Carbohy Polym 2014; 106: 77-83.



Réferences bibliographiques

[13] Mukherjee A, Ganguly PK, Sur D. Mécanique structurale du jute: les effets de élimination de
I'némicellulose et de la lignine. J Text Inst 1993; 84: 348-53.

[14] Obi Reddy K, Uma Maheswari C, Shukla Mukul, Song JI, Varada Rajulu A. Caractérisation en
traction et en structure des fibres fines de fruits de borasse traités aux alcalis. Composer la partie B
2013; 44: 433-8.

[15] Renner K, M ocz o J, Puk anszky B. Déformation et défaillance des composites PP renforcé par
des fibres lignocellulosiques: effet de la force inhérente des particules. Compos Sci Technol 2009; 69:
1653-9.

[16] Alsaeed T, Yousif BF, Ku H. Le potentiel d'utilisation des fibres de palmier dattier comme

renforcement pour les composites polymeres. Mater Des 2013; 43: 177-84.

[17] A. Alawar, A.M. Hamed, K. Al-Kaabi, Caractérisation du palmier dattier traité fibore comme
renfort composite, Compos. Partie B Eng. 40 (2009) 601-606,

[18] S. Chaitanya, 1. Singh, Composites verts renforcés de fibres de sisal: effet de traitement

écologique des fibres, Polym. Compos. (2017),

[19] M. Cai, H. Takagi, A.N. Nakagaito, K. Kusaka, M. Katoh, Y. Li, Influence des alcalins traitement
sur la microstructure interne et les propriétés de traction des fibres d'abaca, Adv. Mater. Res. 1110
(2015) 302-305,

[20] A.E.O.B. Sghaier, Y. Chaabouni, S. Msahli, F. Sakli, Morphologique et cristallin caractérisation
des fibres Agave americana L. traitées au NaOH et au NaOCI, Ind. Cultures Prod. 36 (2012) 257-266,

[21] J.C. Santos, R.L. Siqueira, L.M.G. Vieira, R.T.S. Freire, V. Mano, T.H. Panzera, Effets du
carbonate de sodium sur les performances des fibres de polyester et de fibre de coco renforcées
composites, Polym. Tester. 67 (2018) 533-544,

[22] A.R. Marques, P. Santiago de Oliveira Patricio, F. Soares dos Santos, M.L. Monteiro, D. de
Carvalho Urashima, C. de Souza Rodrigues, Effets de la conditions climatiques du sud-est du Brésil
sur la dégradation des fibres de coirgeotextile: évaluation des propriétés méecaniques et structurelles,
Geotext. GEomembranes. 42 (2014) 76-82,

[23] M.F. Rosa, B. sen Chiou, E.S. Medeiros, D.F. Wood, T.G. Williams, L.H.C. Mattoso, W.J. Orts,
S.H. Imam, Effet des traitements des fibres sur la traction et les thermiques propriétés des copolymeres

d'amidon / éthyléne-alcool vinylique / coco, Bioresour. Technol. 100 (2009) 5196-5202,



Réferences bibliographiques

[24] H.Y. Nezhad, V.K. Thakur, effet des changements morphologiques dus a I'augmentation teneur
en nanoparticules de carbone sur la réponse mécanique quasi-statique de résine époxy, Polymeres
(Béle). 10 (2018) 1106,

[25] S. Ebnesajjad, Théories de I'adhésion, traitement de surface des matériaux pour Traitement de
surface par collage adhésif de matériaux pour collage par adhésif, 2 -Ed., Elsevier Inc, 2014. doi:
10.1016 / C2013-0-12914-5.

[26] A.C. Albuquerque, K. Joseph, L.H. Carvalho, J.R.M. D’Almeida, Effet de conditions de
mouillabilité et de vieillissement sur les propriétés physiques et mécaniques des composites de
polyester renforcés de méches de jute a orientation uniaxiale, Compos.

[27] Samal RK, Panda BB, Rout SK, Mohanty M. Effet de la modification chimique sur les spectres
FTIR. I. Comportement physique et chimique du coco. Journal of Applied Polymer Science. 1995; 58
(4): 745-752.

[28] Mir SS, Hasan SMN, Hossain MJ, Hasan M. Effet de modification chimique sur les propriétés
mécaniques de la fibre de coco. Journal d'ingénierie. 2012; 16 (2): 73-83.

[29] Haameem J, Abdul Majid MS, Afendi M, Haslan M, Fahmi I. Traitement alcalin et propriétes
thermiques des fibres d'herbe Napier. Journal international de génie automobile et mécanique. 2016;
13 (1): 3238-3247.

[30] Reddy KO, Maheswari CU, Shukla M, Song JI, Rajulu AV. Caracteérisation en traction et
structure de fibres fines de fruits Borassus traitées aux alcalis. Composite Part B: Engineering. 2013;
44 (1): 433-438.

[31] Mwaikambo LY, député d'Ansell. Propriétés mécaniques des fibres végétales traitées aux alcalis
et leur potentiel en tant que matériaux de renforcement 1. Fibres de sisal. Journal of Materials Science.
2006; 41 (8): 2497-2508.

[32] Satyanarayana KG, Guimardes JL, Wypych F. Etudes sur les fibres lignocellulosiques du Brésil.
Partie I: Source, production, morphologie, propriétés et applications. Composites Partie A: Sciences
appliquées et fabrication. 2007; 38 (7): 1694-1709.

[33] Tomczak F, Sydenstricker THD, Satyanarayana KG. Etudes sur les fibres lignocellulosiques du
Brésil. Deuxieme PARTIE. Morphologie et propriétés des fibres de noix de coco brésiliennes.
Composites Partie A: Sciences appliquées et fabrication. 2007; 38: 1710-1721.

[34] Arsyad M, Wardana ING, Pratikto, Irawan YS. La morphologie de la surface de la fibre de coco
sous traitement chimique. Revista Matéria. 2015; 20 (1): 169 - 177.



Réferences bibliographiques

[35] Bakri B, Eichhorn SJ. Bobines élastiques: micromecanique de déformation des fibres de coco et
de céleri. Cellulose. 2010; 17: 1-11.

[36] Prasad SV, Pavithran C, Rohatgi PK. Traitement alcalin des fibres de coco pour les composites
coco-polyester. Journal of Materials Science. 1983; 18 (5): 1443-1454.

[37] Shih YF. Propriétés mécaniques et thermiques des déchets composites époxy renforcés de fibre de
cosse de bambou d'eau. Mater Sci Eng A. 2007; 445-446: 289-295.

[38] Kabir MM, Wang H, Lau KT et al. Effets des produits chimiques traitements sur la structure des
fibres de chanvre. Appl Surf Sci. 2013; 276: 13-23.

[39] Chen H, Yu Y, Zhong T et al. Effet du traitement alcalin sur la microstructure et les propriétés
mécaniques de fibres de bambou individuelles. Cellulose. 2017; 24: 333— 347.

[40] Baek BS, Park JW, Lee BH et al. Développement et application de composites verts: utilisation
du café moulu et la farine de bambou. J Polym Environ. 2013; 21: 702-7009.

[41] Zhang X, Wang F, Keer LM. Influence de la surface modification de la microstructure et thermo-

mécanique propriétés des fibres de bambou. Matériaux (Béle). 2015; 8: 6597-6608.

[42] Manalo AC, Wani E, Zukarnain NA, et al. Les effets de traitement alcalin et température élevée
sur le propriétés mecaniques des composites fibre de bambou-polyester. Compos Part B Eng. 2015; 80:
73-83.

[43] Reddy O, Uma Maheswari K, Shukla C, et al. Traction et caractérisation structurale des alcalis
traités Fibres fines de fruits de Borassus. Compos Part B Eng. 2013; 44: 433-438.

[44] Judawisastra H, Sitohang RDR, Rosadi MS. Eau l'absorption et la dégradation de la résistance a la
traction Bambou Petung (Dendrocalamus asper) renforcé de fibres composites polyméres. Mater Res
Express. 2017; 4 (094003): 1-7.

[45] Kushwaha PK, Kumar R. Etudes sur I'absorption d'eau des composites bambou-polyester: effet

du traitement au silane de bambou mercerisé. Polym - Plast Technol Eng. 2010; 49: 45-52.

[46] dos Santos JC, Siqueira RL, Vieira LMG, et al. Les effets de carbonate de sodium sur les
performances de I'époxy et composites renforcés de fibre de coco de polyester. Test Polym. 2018; 67:
533-544.



@

Conclusion

géneéral




Conclusion général
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L’objectif qui avait été fixé a 1’origine de ce travail était d’étudier la possibilité de traitement
écologique a base du bicarbonate de sodium sur les propriétés des fibres végeétales et recherche de
solutions pour remédier au mangue de compatibilité entre les renforts naturels et les matrices polymeéres.
Cette étude regroupe un certain nombre d’aspects sur la préparation de matériaux a base de ressources

renouvelables : composites biodégradables (fibres et matrices).

Ces derniers nécessitent dans la plupart des cas une étape de comptabilisation par traitement
physique des constituants. Les voies choisies pour ce projet, ont permis de voir I’influence et I’apport

de ces modifications sur les propriétés mécaniques, thermiques et microstructurales des matériaux.

Dans la partie de 1’étude d'analyse review, I’impact du traitement écologique a base du bicarbonate
de sodium sur les propriétés physicochimiques des différentes fibres végétale a été étudié. Des
techniques d’analyse de surface (MEB) ont ¢été utilisées. Elles ont permis de mettre en évidence

différents effets du traitement au bicarbonate de sodium

Ce travail évalue une nouvelle méthode de traitement de surface écologique pour les fibres de
végetale a base de bicarbonate de sodium (NaHCO3). Les fibres sont traitées avec une déférente

solution de NaHCO3 et différentes périodes.

Les propriétés mécaniques des composites de fibres de végétale L'analyse par diffraction des
rayons X (XRD) révéle que le traitement ne favorise pas un changement complet de cellulose-I en
cellulose-11. Cependant, la dégradation de I'némicellulose et de la pectine de la surface de la fibre est
mise en évidence par les courbes thermogravimétriques (TGA). Le traitement chimique contribue a

augmenter la Densité de fibre et réduire sa stabilité thermique

Les essais de traction sur une seule fibre révélent une augmentation progressive le module
d'élasticité attribué au facteur temps de traitement. Les composites époxy ont présenté une traction plus
élevée et résistance a la flexion par rapport au composite polyester, qui présente une traction et une
flexion plus élevees Et améliorées par I’utilisation de différents traitements selon la bibliographie,

nous avons analysée quelques traitements (chimique et physique) pour modifier la surface des fibres.



Conclusion général

La mise en évidence de la modification a été examinée par 1’analyse infrarouge (IRTF), rayons
X (DRX)), le test thermogravimétrique (TGA), et le test mécanique (traction, flexion, et teste de choc),

le test de mécanique permet de voir le rapport entre la modification de la surface des fibres et leurs
propriétés mecaniques.



